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Résumeé

Ce travail de thése réalisé en cotutelle entreiVehsité du Maine (France) et la Faculté des Seeme Sfax
(Tunisie) décrit I'application de méthodes d’analysnovantes a la caractérisation des propriéteéanigues et
électriques de matériaux composites. Deux axesétitretenus : l'utilisation des méthodes d’holograp
numérique couleur développées au LAUM et [l'utiisat des méthodes de spectroscopie diélectrique
développées a la Faculté des Sciences de SfastiLesures composites dont il est fait état somst steatifiés
unidirectionnels fibres (de verre ou de carbond@lin) / résine époxyde élaborés au LAUM.

Le Chapitre premier dresse un état de l'art desddorentaux théoriques et pré requis nécessaires a la
compréhension du manuscrit. En particulier, il psisenté I'ensemble des méthodes d’'analyse sartacton
utilisées classiquement pour étudier les structcoesposites. Un regard critique permet de dégagestratégie
pour I'analyse, basée d’'une part sur des méthodlegtaphiques numériques et d’autre part sur dasitques

de mesure diélectrique.

Le Chapitre second est dédié au choix de la méthitdglographie numérique. En effet, il existe ddas
littérature un certain nombre de méthodes expétaes dont les attributs n'ont pas été claireméaiblis. On

se focalise sur les méthodes d’holographie de Ete=tnd’holographie image. En particulier, la cguofiation
image montre quelques particularités qui sont adaly en détail : le rdle du diaphragme d'ouvedursysteme
d'imagerie. Nous proposons une analyse de l'infleethe I'ouverture sur la base de cing critéreaiteiment
numérique, filtrage, résolution spatiale, bruit décorrélation et photométrie. Les résultats expembamx
confirment l'analyse théorique et nous concluong d@ méthode d’holographie de Fresnel présente des
avantages d’achromatisme pour les applications pkesieurs longueurs d’onde. C’est donc cette agpaui
sera mise en oeuvre au cours des Chapitres 3 et 4.

Le 3™ Chapitre présente deux applications de I'nologiemiumérique au contrdle de structures composites
incorporées avec des pastilles piézoélectriquesegd I'émission acoustique. Au cours de ce pre@iipitre
d’'application, nous avons démontré en premier tergpossibilité d’analyser par holographie numéeigle
Fresnel en temps moyenné le comportement vibrati@gepoutres composites excitées harmoniquemens Da
un second temps, on a montré que les pastillasagd influencent le comportement mécanique deériaak

en régime statique. Les champs des déplacememslésalsont conformes a la simulation numérique lpar
méthode éléments-finis.

Sur la base des résultats acquis au Chapitre Ghadgpitre 4 présente I'analyse expérimentale et niguone des
structures composites soumises a un essai ddamsaiit en flexion trois points rapprochés. La mééhdonne
acceés a une mesure tridimensionnelle du déplacepaertiumination de I'échantillon selon trois ditens et
trois longueurs d'onde. L'objectif est de détedircas échéant le début du cisaillement interlaménd.e
dispositif optique et les méthodes de mesureséél sont validés sur un échantillon verre/épor§inEnous
présentons les résultats obtenus pour des applisadi des échantillons lin/époxy et lin/carbonetgpo

Le 5™ et dernier Chapitre aborde I'analyse des propmidtélectriques des composites renforcés par fibees
lin étudiés dans le Chapitre précédent. Cette épsitenet une analyse de la dynamique moléculaireede
composites ce qui renseigne sur linterface degedilnatrice de ces composites. Deux techniques
expérimentales sont mises en ceuvre : la calorinétfférentielle a balayage (DSC) et 'impédancearméle
type Novocontrol. D’aprés I'étude calorimétrique, température vitreuse diminue soit avec l'incoagion
uniqguement des fibres de lin dans la matrice épexyul soit avec I'incorporation simultanée de fibdeslin et
carbone dans la matrice. Cette diminution est phortante dans le premier cas. L'étude diélectigt les
différentes relaxations observées montrent quéelisité des relaxations est plus faible dans lenjgrecas en
comparaison a celle du second cas. Nous en corsctygmles fibres de lin seules dans le compositeraoins
hydrophiles que celles incorporées avec des filwescarbone, ce qui explique la meilleure adhérence
fibres/matrice dans le premier cas.

Mots clés : holographie numérique couleur, métrel@gns contact, mesures multidimensionnelles, phata
contraintes, champs des déplacements, émissiostaopoe; spectroscopie diélectrique



Abstract

This PhD thesis conducted under joint supervisietwben the University of Maine (France) and theukgof
Sciences of Sfax (Tunisia) describes the applinabibinnovative analytical methods for the chardz#gion of
mechanical and electrical properties of composiédenials. Two areas have been identified: the dis#gital
color holography methods developed at LAUM and ofélielectric spectroscopy methods developed at the
Faculty of Sciences of Sfax. Composite structunehjch are considered in this work, are laminated
unidirectional fibers (glass or carbon or flaxpbey resin and are realized at LAUM.

The first chapter provides a state of the art ebtbtical fundamentals and prerequisites needeshderstand
the manuscript. In particular, it is describedaalhlytical methods conventionally used for contass study of
composite structures. A critical survey leads tstrategy for the analysis, based partly on diditzbgraphic
methods and dielectric techniques.

The second chapter is devoted to the choice ofadedi digital holography. Indeed, in the literattinere are a
lot of experimental methods whose attributes hastebeen clearly established. Here we focus on nastlod

Fresnel holography and image-plane holography.amiqular, this configuration shows some featured aire
analyzed in detail: the role of the aperture stbihne imaging system. We propose an analysis afiflsence on
the basis of these criteria: digital processindtering, spatial resolution, and noise decorretatidhe

experimental results confirm the theoretical arialyswe conclude that the Fresnel holography metiasl the
advantage of achromatism for applications with ipldtwavelengths. This approach will be implemenied
Chapters 3 and 4.

The third chapter presents two applications oftdidiolography control of composite structures vathbedded
piezoelectric patches dedicated to acoustic enmissiothis first chapter of application, we firsgtrdonstrate the
possibility of analyzing the vibration behavior @dmposite beams harmonically excited with digiteésnel
holography and time averaging. In a second stewa& shown that the pellets used influence the aréchl
behavior of materials under static conditions. Tdadculated displacement fields are consistent wiité
simulation by the finite element method.

Based on the results obtained in Chapter 3, Chapteresents the experimental and numerical anabfsis
composite structures subjected to a shear teslose ¢hree-point bending. The method provides actes
three-dimensional measurement of the displacenieldt by illumination of the sample in three directs and
three wavelengths. The objective is to detectéf ititerlaminar shear is beginning. The optical devand the
measurement methods are validated on a sample Qissxy. Finally, we present the results obtaifed
samples with linen / flax and epoxy / carbon / gpox

The fifth and last chapter deals with the analgdithe dielectric properties of composites reinémravith flax
fibers studied in the preceding chapter. This stpdyides an analysis of the molecular dynamicshefe
composites which provides information on the irdeef fiber / matrix of these composites. Two experital
techniques are implemented: the differential saampncalorimetry (DSC) and impedance meter type
Novocontrol. From the calorimetry study, the gléssiperature decreases with only the incorporatiofiag
fibers in the epoxide matrix, or with the simultane incorporation of flax fibers and carbon in thatrix. This
decrease is greater in the first case. The digtestudy and the different observed relaxationsaskimat the
intensity of the relaxation is lower in the formrmmpared to that of the latter. We conclude thatflix fibers
incorporated in the composite are less hydropttilén those incorporated with carbon fibers, whixplans the
improved adhesion fiber / matrix in the first case.

Key-words: digital color holography, contact lesstrology, multidimensional measurements, displacgme
fields, strain fields, acoustic emission, dielecgpectroscopy
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Introduction générale

Introduction

Les matériaux composites sont utilisés dans dedremes applications industrielles
pour leurs excellentes propriétés mécaniques etriglees et pour leur masse volumique,
faible par rapport a celles des structures métabg Habituellement les renforts des
composites connus et frequemment utilisés sont filees de verre ou de carbone.
Récemment, il est apparu d’autres renforts a badéores naturelles et végétales notamment
les fibres de lin. Ces nouvelles opportunités santours de développement et d’utilisation

dans divers domaines d’applications.

L'utilisation de ces composites est de plus en pfymndue et nécessite I'emploi de
diverses techniques de contrble, lorsque ces atagtcomposites sont soumises a des
sollicitations pneumatiques, thermiques, mécanigqresegimes statique ou dynamique. Le
contr6le de santé in situ de tels matériaux esteflement un challenge que nombre de
laboratoires tentent de relever. Les analysesrdt@es sans contact sont les plus courants de
part leur non intrusivité. Parmi les méthodes detréde sans contact, on situe les techniques
optiques qui sont largement utilisées non seulerdans les laboratoires de recherches mais
aussi dans l'industrie, offrant une excellente [®ién, particulierement en ce qui concerne les

techniques interférométriques.

L’holographie optique est une méthode permettantddage et le décodage de
linformation. La lumiére est la clé de ce processelle permet de stocker I'information sur
un support photosensible. Elle sert égalementradigtution de l'information. Le principe de
la méthode s’apparente a celui de la photograplassique, dans lequel on enregistre
'amplitude d’'une scene en codant sur un suppodtqdensible l'intensité de la lumiére
renvoyée par la scéne. L’holographie permet d’aeoirplus de I'amplitude de la scene, sa
phase (relief de la scene). La phase est obtenweéant un mélange interférentiel entre la
lumiére provenant de la scene éclairée et une hendide « de référence », provenant de la
méme source que celle de 'objet. L'image de I'blpbtenue en éclairant de nouveau le
support d’enregistrement par la méme lumiere dereéte, est appelé « hologramme » et fait
apparaitre I'objet dans son intégralité (amplitederelief), comme s’il était physiquement
présent. Les hologrammes sont couramment utilisés Ip lutte contre la contrefagon (billets
de banques, cartes de crédits, pieces d’identiiéadles, etc..). On les trouvera également

pour des besoins artistiques dans des grands musées
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L’holographie numérique s’est réveélée depuis ldemides années 1990 comme une
solution incontestable pour la mesure plein chaams €ontact et une technique non intrusive,
donnant acces a de la métrologie fine. Cette métiestl basée principalement sur le codage
de la phase optique d'un milieu avec un capteunafje numérique. La reconstruction de
linformation est menée en éclairant numériqueniensupport par une onde de référence
permettant ainsi d’accéder au relief, et donc aamations de chemin optique occasionnées
par les changements d’état de ce milieu. Des méthatholographie numérique ont été
développées au LAUM depuis 2002 et sont utiliséascipalement dans le domaine de la

vibro-acoustique et du comportement dynamique csEgnmaux.

Ce travail de thése propose I'utilisation de mé#dsod'holographie numérique couleur
pour I'analyse sans contact de composites straidficenfort de fibres de verre, carbone et lin,
ainsi que la mesure de leurs déformations dans keois composantes et I'application a la
détection de fissures. Cependant, la connaissammése du comportement mécanique des
matériaux nécessite souvent une étude des phénsmghgsiques a I'échelle des
hétérogénéités. Les performances des matériaux asitep dépendent a la fois des
caractéristiques du renfort (nature, géométriegnpation et fraction volumique), des
caractéristiques de la matrice ainsi que de I'fatexr matrice/renfort. La maitrise des
propriétés électriques et mécaniques des matérmmposites nécessite une bonne
connaissance de l'interface et de la microstructiirenatériau. La réalisation de matériaux
composites a renfort de fibres naturelles est ltapdie par la non compatibilité entre les
charges cellulosiques de nature hydrophile et lariceapolymére souvent de caractéere
hydrophobe. Cette différence dans la structure disx matériaux entraine un mauvais
contact et une faible adhésion fibre/matrice quiépercute sur les propriétés des composites.
Pour cela, une méthode d’investigation diélectripgemettant de caractériser I'interface des

composites est proposée dans ce travail de these.

Cette thése s’organise en cing Chapitres récapttida différentes études, complétées

par une bibliographie pour chaque Chapitre.

Le premier Chapitre présente la structure des dilm&géetales, particulierement les
fibres de lin, et leur intérét pour le renfort dasuctures composites. Un état de I'art des
meéthodes optiques de contrdle des composites aktnégnt dresseé ; on présente le principe
et les applications des principales techniquesfér@métriques. Les méthodes d’analyse par
spectroscopie diélectrique sont également discutées

4
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Le deuxieme Chapitre s’attache a définir un chamrpla méthode d’holographie
numérique qui sera utilisée pour I'étude des smest composites. Une premiére partie
rappelle les bases de I'holographie numérique dhiltk les attributs des méthodes
d’holographie numérique image et d’holographie nugue de Fresnel. La seconde partie
présente une analyse détaillée afin de comparetofnaphie numérique de Fresnel et
I'nolographie numérique image. L'analyse est basée les aspects théoriques et
expérimentaux. Les résultats expérimentaux présafdas la troisieme partie confirment la
conformité de I'analyse théorique et conduisentizix de la méthode qui sera appliquée aux

matériaux composites, dans les Chapitres 3 et 4.

Le troisieme Chapitre décrit deux techniques d’gmphie numérigue pour lI'analyse
des structures composites : la premiére est laodétdu temps moyenné appliquée a un essai
de sollicitation dynamique pour une analyse viliratsur une poutre instrumentée avec des
pastilles simulant l'implantation de capteurs d'ssmn acoustique ; I'objectif étant de
diagnostiquer linfluence de limplant sur le commfgment de la structure; la seconde
méthode est une méthode trichromatique appliguée @ssai de sollicitation statique en
flexion 3 points. Les résultats expérimentaux somfrontés a des modeélisations par éléments
finis. Les matériaux composites étudiés sont desres stratifiées époxy/verre. Les résultats

obtenus dans ce Chapitre seront jugés qualitagfsicoup plus que quantitatifs.

Le Chapitre 4 applique une méthode d’holographiaérique trichromatique a I'étude
de pré-imprégnés constitués de fils de lin et d’'vés@ne d’époxyde. Ces composites sont
soumis a un essai de flexion 3 points en appuigrogpés dans le but d’étudier finement leur
comportement en cisaillement. La méthode hologeptichromatique donne accés a une
mesure tridimensionnelle du déplacement. L’objexdifde détecter le cas échéant le début du
cisaillement inter laminaire, les analyses posttemome permettant pas toujours de valider ce
dernier. Une validation sur composites a renfdotefide verre valide le dispositif. Une
simulation numérique par éléments-finis confirme lehamps des déplacements et de

déformations calculés.

Le Chapitre 5, dernier Chapitre du manuscrit, egpase méthode de spectroscopie
diélectrique basée sur I'étude de la relaxatioerfatiale Maxwell-Wagner—Sillar (MWS)
qui renseigne sur l'interface fibore—matrice. Danspuemier temps, on rappelle les différents
aspects concernant les polarisations diélectrigi@gssparameétres diélectriques et la théorie
phénoménologique de Ila relaxation dipolaire. Eesuibn présente les techniques

5
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expérimentales employées et le principe de fonogarent de chacune d’elles ainsi que le
protocole d’analyse mise en place. Enfin des rasultexpérimentaux décrivent le
comportement diélectrigue des composites, et qusfit les résultats sur leur comportement

meécanique obtenus au Chapitre 4.

Une conclusion générale établit un bilan de ce aitaet propose quelques

perspectives.
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Chapitre 1- Etat de I'art

1.1 Introduction

Au cours de ces derniéres années, les industristdensformation des matériaux
composites ont bénéficié d'une croissance rapidégetliere, soutenue en particulier par la
diversité des applications.

Par définition, un matériau composite est constitiee 'assemblage de deux ou
plusieurs matériaux de propriétés difféerentes ehpiémentaires. Il s’agit le plus souvent
d’'un renfort noyé au sein d’'une matrice permettdiobtenir un matériau aux propriétés
intermédiaires. Le renfort contribue a améliorardsistance mécanique du matériau alors que
la matrice assure le double réle d’élément de teansles charges vers le renfort et de

protection de celui-ci [1].

Les composites ne cessent d’évoluer vers des soguii sont, soit les moins colteux
possibles, soit les plus performants, ou bien Esxda la fois. De plus, dans un souci de
protection de I'environnement et de santé publidas, composites tendent a intégrer un
caractére écologique. Pour réduire les fibres ticadielles de codt élevé (carbone, verre et
aramide), de nouveaux composés ont été developesdstecherches ont porté leur attention
sur les composites renforcés par les fibres ndgsreCes composites combinent de bonnes
propriétés mécaniques avec une faible densité .[D4] tels composés offrent un certain
nombre d’avantages bien connus qui incluent le,daldisponibilité des ressources naturelles

renouvelables, la biodégradabilité, etc... [5].

Plusieurs de ces composites a base de fibres Wesuprésentent des propriétés
mécaniques susceptibles d’étre utilisées dansdemihes techniques. En effet, I'utilisation
industrielle de fibres végétales comme renfort déémaux composites est croissante dans de
nombreux secteurs d’activités (automobile, batimentCe succes incontestable est lié aux
propriétés intrinséques des renforts naturels. @p®, dans l'industrie automobile, les
textiles ont été employés pendant des années patorcer des plastiques utilisés dans des
voitures, particulierement dans les « Trabant >s fileres cellulosiques assurent aussi une

excellente isolation [6].

Malheureusement, [l'utilisation des fibres natueelleeut étre limitée dans des
applications industrielles dues a quelques incoievis bien connus telles que I'absorption de
I'eau, la faible stabilité dimensionnelle [3,7-10gs propriétés physiques non reproductibles,

une meéthode de mise en ceuvre difficilement repitiislac(non industrielle)... qui peuvent




Chapitre 1- Etat de l'art

mener a des composés avec des propriétés finaldssfaLa limitation de I'utilisation des

fibres naturelles dans ce type de composite estudnanque de compatibilité entre les fibres
et la matrice. En effet, la nature polaire et hpthie des fibres naturelles et les
caractéristiques non polaires de la plupart degnpédes industriels conventionnels (polyester

insaturé, etc...) a pour conséquence un manquerdpatibilité entre les fibres et la matrice.

Lorsqu’ils sont soumis a des contraintes exterlessmatériaux composites subissent
différents types de dégradation résultant de I'emai@gement local au niveau de la matrice,
des fibres ou de linterface fibre-matrice. Génémant, ces mecanismes se produisent
simultanément, réduisant ainsi les propriétés mgoas du matériau composite. Les
mécanismes de dégradation se développent suivamdtlae des matériaux et les conditions
de sollicitation mécanique imposées. Dans un natédomposite, la redistribution des
contraintes, et par conséquent le processus dereupisultant, dépend principalement de la
résistance a la rupture des fibres, de la capdeilé@ matrice a absorber I'énergie libérée, des
propriétés de linterface fibre-matrice, de la frae volumique des fibres ainsi que des

conditions de sollicitation mécanique imposées.

Pour cela, le contrble des matériaux compositesunast nécessité et a pour but
d’évaluer l'intégrité des structures sans les d@tér. Cette étape importante du processus
industriel est destinée a garantir la sécuritéildsation des matériaux contrélés. Elle joue
aussi un réle économique non négligeable, danerie su elle permet une gestion optimisée
de la maintenance. Une grande variété de méthodse et permet de détecter des anomalies
internes ou de surface, de déterminer la compasdio la structure des matériaux, ou bien
encore de mesurer certaines propriétés physiqessahomalies susceptibles d’étre repérées
peuvent étre introduites pendant I'élaboration alenkatiere premiére, lors du processus de
fabrication ou lors de la mise en service (fatigu@rosion, fissures). Parmi les techniques de
contrdle, on peut distinguer les méthodes de clntndn destructif connus tel que les
méthodes magnétique, acoustique ou thermique. Adiesi analyses sans contact sont
largement développées de nos jours, et elles pemmbetle mesurer les champs de
déplacements et de déformations et méme de détiestelissures. Dans le cas ou I'on
s’intéresse a étudier 'adhérence de l'interfad®efimatrice, la méthode de spectroscopie

diélectrique permet de caractériser l'interface @@aposites.
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Afin de présenter la structure et les propriétésmatériaux a renfort fibres naturelles
végétales, nous listons ci-aprés les principalehodés d’analyse sans contact, en particulier
les méthodes optiques et diélectriqgues. On s’iag&@ a leur application a I'étude des

matériaux composites a renfort a base de fibragde et fibres de lin.
1.2 Matériaux composites a renfort par fibres de lin

Les matériaux polymeéres renforcés par des fibreghgyiqgues, comme les fibres
d’aramide, les fibres de carbone ou les fibres el@eg sont utilisés dans divers domaines
d’application, comme ceux de I'automobile, de lastouction, de I'aéronautique... Les fibres
de verres sont les plus utilisées grace a leulittadile production et leurs propriétés
meécaniques speécifiques importantes. Cependantpbdgme rencontré lors de I'utilisation de
ces matériaux vient des dangers pour I'homme etlalgs impacts négatifs pour
I'environnement (allergie de la peau, cancer pulai@n..etc.). Dans les pays développés, il
existe déja des réglementations qui limitent letisations de ces produits. Par contre,
I'emploi des fibres naturelles a toujours été emagé du fait des avantages spécifiques de ces
matériaux souvent issus des « agro-ressourceuvelables par rapport aux fibres de verre
et parfois biodégradables. Celles-ci sont égalerpkrst [égéres et présentent des propriétés
comparativement acceptables. Enfin, elles consornmeins d’énergie pour étre produites.
Elles possédent donc des atouts sérieux pour resrdkss fibres de verre dans la préparation

des matériaux polymeres composites renforcés.

En regle générale, la plupart des avantages eméroantaux des produits & base de
fibres s'acquiérent au cours de la phase d'utdisake poids réduit des composites a base de
fibres naturelles contribue moins a la dégradatienl’environnement. Lorsque la méme
résistance mécanique est requise, l'avantageistutdes fibres cellulosiques plutét que des
fibores de verre dans un matériau composite peat @erdu parce que les éléments de
construction doivent alors étre plus lourds. Taniteflorsque la méme rigidité est demandée,
les fibres ligno-cellulosiques permettent d'obtates éléments de construction plus Iégers,
grace a leur plus grande résistance spécifique ffexéon. Cela étant, il faut noter que

l'importance des avantages pour I'environnemerfbastion du type d'application.

Le cycle de vie des composites a base de polynsmhétiques renforcés par des
fibres de chanvre et de lin pour les piéces decudds automobiles, a été évalué par divers

chercheurs [11]. D'autre part, des études compaegtconcernant les applications aux

11
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véhicules automobiles des produits composites re@éfopar des fibres de verre et par des
fibres naturelles, ont également été conduites lparindustries manufacturieres. Une
évaluation critique du cycle de ces produits, depaiiproduction primaire de la plante textile
jusqu'a la fin du cycle de vie d'un véhicule autbit® révele que, dans les limites du
systeme, l'application des fibres a un impact @psibien quinfinitésimal, sur
I'environnement. Les besoins en énergie non renalbleepour la production de mats de
fibres de verre ou de fibres de lin different cdésablement (54,7 MJ/kg contre 9,6 MJ/kg,
respectivement) [12]. Toutefois, par rapport apact des matériaux a matrice polymere, les
avancées générales dans l'utilisation des fibreseikes sont limitées. Outre I'avantage direct
de réduire l'impact négatif sur l'environnement saade de la fabrication, un composite
renforcé par des fibres naturelles peut égalementribuer au respect de I'environnement
grace a son poids inférieur et a la consommatialuit® de carburant des véhicules de
transport qui en résulte, la conception des pieoestituées de fibres naturelles répondant a
une exigence de rigidité.

1.2.1 Les fibres naturelles

Nous pouvons subdiviser les fibres naturelles eis tgrands groupes selon leur
origine : les fibres végétales, les fibres minérales fibres animales. Nous serons intéressés

dans notre travail aux renforts de types naturéggtaux.
Les fibres végétales

Cette derniere est assimilable a un empilementlidedpnt la structure est constituée
d’'une lamelle mitoyenne, d’'une paroi primaire atré paroi secondaire. Cette structure est
présentée par la figure 1.1.

12
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Paroi Lamelle Paroi
53 secondaire mitoyenne primaire

100A°

ik
M.lmﬁbn]l )

Figure 1.1 : Structure d’'une fibre naturelle [5]
+ La lamelle mitoyenne
C’est une paroi d’épaisseur de 0,5 a2 qui entoure les fibres, elle joue le réle de

matrice qui maintient la cohésion des fibres, el composée essentiellement de lignine

(environ 70%) et d’hémicellulose.
% Lalignine

La lignine est un polymere rigide tridimensionnehtlles chaines sont trés courtes.
Elle sert de ciment entre les fibres, elle est p&s hydrophile mais facilement oxydable par

les radiations lumineuses. L’humidité et la chalkecoélérent son vieillissement [6].
% L’hémicellulose

L’hémicellulose est un polymére hétérogéne ranufisnposé de chaines de plusieurs
sucres. Les molécules d’hémicelluloses sont trésdmhiles et adhésives, ce sont celles qui

englobent les micro fibrilles.
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% La paroi primaire

C’est une paroi trés mince (30 a 100 nm d’épaigspuirse présente comme un réseau
non orienté de cellulose micro fibrillaire, sa sture fine semi-rigide est a l'origine de la

croissance cellulaire des parois. Cette structsiréoeiement hydratée.
% La cellulose

La cellulose est un polymere homogéne semi cristdtint la chaine est formée d’'un
méme motif chimique. Elle présente sur sa chainenalabreux groupement hydroxyles
(figure 1.2). Ce sont ces groupements qui sonbréglhe de la cohésion avec l'autre chaine
de celluloses par des liaisons appelées pont diggare. Ces groupements constituent des
zones cristallines appelés cristallites. Cettecttine particuliere confere a la cellulose une
rigidité importante. En effet, le module d’éladiicde la cellulose est d’environ 136 GPa, |l

est tres grand par rapport a celui de la fibreateavgqui est de I'ordre de 75 GPa.

Figure 1.2 : Représentation schématique des liaisdrydrogenes inter et intramoléculaire
dans la cellulose native

% La paroi secondaire

Inextensible, elle est beaucoup plus épaisse goarta primaire, elle se divise en trois
parties : la paroi externe S1 (100 a 200 nm), l@ipeentrale S2 (0,5 a 8 nm) et la paroi
interne S3 (70 a 100 nm). Cette paroi est congtitlgstrates concentriques formées de micro

fibrilles de celluloses serrées et disposées Hémbement par rapport a I'axe de la fibre. Les
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fibrilles de celluloses sont orientées parallelemsmvant un angle appelé angle micro
fibrillaire. Plus I'angle micro fibrillaire seraitale plus la rigidité, la résistance a la ruptuee d

la fibre et 'allongement a la rupture seront ékevées liaisons hydrogenes qui s’établissent le
long et entre les chaines cellulosiques sont aakse ldes bonnes propriétés des fibres

cellulosiques.

el  Fibre cristalline

' Région non cristalline

Figure 1.3 : Modele pour la description de la rigté de la fibre — couche dans la vue 3D -
couche dans la vue 2D [6]

Les parois primaires et secondaires différent parrangement des chaines
cellulosiques. La premiere est moins ordonnée tclaines se trouvent dispersées dans
toutes les directions dans le plan de la paroi.sDarseconde, elles sont regroupées en micro
fibrilles paralléles et inclinées par rapport aigection de I'axe de la fibre, donnant ainsi un

arrangement plus ordonné et plus dense.

Dans notre travail, nous nous intéressons aux msnfiaturels constitués par des fibres

végeéetales de lin.
Les fibres de lin

La France est le premier producteur mondial dee§ilate lin. La Région Normandie en
est le leader national. Le lin est une plante alhmwexploitée pour ses fibres et pour ses
graines oléagineuses. Pour obtenir un maximumixded il doit étre cultivé dans les régions

ou l'été est doux et humide. Les fibres de lin slm# cellules situées en périphérie de la tige,
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dans la direction longitudinale. Elles sont regeegp par paquets de 20 a 40 fibres, formant
des faisceaux. Chaque tige compte 20 a 40 faiscéauongueur des fibres varie de 10 a 80

mm. Leur diametre mesure environ 20 g mais il peut varier entre 7 et jat [13].

Figure 1.4 : Coupe transversale d’'une tige de lin

La fibre de lin élémentaire a la forme d'un cylmgholygonal imparfait, généralement
avec 5 a 7 cotés, et elle est composée de multiesuconcentriques. L'état de surface des
fibres est lisse, témoin d’'une étonnante compatgtdéédifice fibrillaire. Elle est constituée
essentiellement de cellulose, d'hémicellulose etligitine (Ces composants créent une
structure assimilable a celle d’'un matériau contpamiec I'hémicellulose jouant le réle de la
matrice et la cellulose celui de renfort), et pdgsene cavité en son centre, le lumen. Celui-Ci
est compose du cytoplasme et du noyau cellulaire d® la croissance de la fibre, qui

disparaissent a maturité. Le pourcentage de luraes I fibre mature varie entre 1 et 6 %.
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Figure 1.5 : Faisceau de fibres dans une tige de, Icoupe transversale

Le lin est une plante herbacée qui produit degéilstans sa tige. Ces fibres se situent
dans le phloéeme parenchymateux, entre le boigebrte, et sont regroupées en faisceaux.
Sur la section d’un faisceau (Figure 1.5), on cagtviron dix a quarante fibres et une tige

regroupe plusieurs dizaines de faisceaux [14].

épiderme
parenchyme cortical

phloeme

a A b
cambium Rod 19 ' \
f;- bL20n OO \:\
xyléme S
o
Tige Faisceau Fibre

Figure 1.6 : Micrographies optiques de lin, de lmé a la fibre

Le développement des fibres, directement lié adessance de la tige entre fin mars et
début juillet, s’effectue en plusieurs temps. Lampiere phase correspond a I'allongement de
la fine paroi primaire de quelques dixiemes de imétres a plusieurs centimetres. La
deuxieme phase s'amorce avec la synthése centrifgiteparois secondaires : d’abord la
couche S1, puis la couche principale S2 et enfinolache S3 (Figurel.6). Finalement, la
croissance s’acheve avec la maturation de la flboeant la vie de la cellule, le centre de la

fibre est occupé par le cytoplasme ; apres la p®htlaire, cet espace est vide et il est appelé
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« lumen ». Son volume, qui dépend de I'épaissesimaeois fabriquées pendant I'activité du

cytoplasme, occupe moins de 10 % du volume totéd fibre [15].

e s

(it "3
i IH-L—82> Paro1 secondaire
i 32{“5"5““‘

o =10

Paroi primaire

s

(a) (b)

Figure 1.7 : (a) Représentation schématique de tastitution pariétale d’'une fibre de lin
(b) Image MEB de I'orientation des micro fibrillest des défauts de surface

La structure composite multicouche de la fibreideest schématisée sur la figure 1.7.
Les différentes couches pariétales sont constitdéese matrice pectique renforcée par des
micro fibrilles de cellulose disposées en hélican®la paroi secondaire, les micros fibrilles

sont orientées a 10° environ par rapport a I'axdibdre.

Dans le lin natif, des défauts peu marqués en nemddativement faible sont présents
Les actions de 'homme et de machines lors de foemations agro-industrielles multiplient
le nombre de ces défauts. Puis, lors de la miseeewre des surfaces textiles de nouveaux
défauts apparaissent et on remarque une ampldicate leur volume. Les défauts sont en
grande partie responsables de I'hétérogénéitéatastéristiques mécaniques des fibres de lin
et sont a l'origine de ruptures des fibres lorssadéicitations mécaniques. La figure 1.8
présente des exemples de défauts observés sibriesde lin au MEB. La figure 1.8 montre
aussi une mono fibre de lin qui comporte des défauteur extrémité qui représentés au

dessous.

Figure 1.8 : exemples de défauts sur les fibredideobservé par MEB [16]
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Les propriétés mécaniques des fibres naturelles

Dans une fibre végétale, les propriétés physigugmemtlent essentiellement de la
composition chimique et physique, du pourcentageetlelose et de I'angle micro fibrillaire

(voir figure 1.3).

Par exemple lors d'un essai de traction, le conspoent de la fibre n'est ni
parfaitement élastique, ni linéaire et la réoridatades fibrilles de cellulose entraine une
augmentation de la rigidité. La figure 1.9 présentee comparaison entre les courbes
contrainte/déformation obtenues sur une fibre destiune fibre de verre [6En réalité une
analyse détaillée du comportement de la fibre dariontre une augmentation du module
d'Young avec la déformation. Lors d'un essai decttom sur une fibre végétale, les

parametres influencant la courbe contrainte/déftaomaont [17] :
- la nature de la fibre (composition et structure),
- lalargeur de la fibre sollicitée (vrai aussi ptasg fibres de verre),

- le pourcentage d’'eau absorbée dans la fibre. Est, dff variation du pourcentage
d’eau absorbé entraine une variation de la sed#ta fibre (retrait ou gonflement) ; I'eau
pénetre dans les zones amorphes et modifie leférande charge entre les éléments

fibrillaires,

- le diametre de la fibre qui n’est pas constant dams méme plante ; le module
d’Young et la contrainte a la rupture évoluent alescdiametres des fibres ; plus le diamétre

est faible plus la rigidité et la résistance sampartantes,

- le nombre de défauts transversaux présents quidesnéndroits privilégiés de rupture
[6] ; ce type de défaut est constaté sur des fipodgmeres (polyéthyléne, aramide...) sous

les sollicitations de compression.
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Figure 1.9 : Essai de traction sur fibre unitaireexemple de courbe contrainte-

déformation d’'une fibre de verre et d’'une fibre dia

Le tableau 1.1 illustre les propriétés mécaniquegemnes en traction de différentes
fibres naturelles comparées aux fibres de renfabitbhellement utilisées dans les matériaux

composites [18-23].

Fibre |E (GPa)| A (%) | ou(MPa) | Densité

Verre E 72-73 | 4,6-4,4 3200-3400 2,54

Carbone 230 15 3500 1,7-1,9

Lin 12-85 1-4 600-200(¢ 1,54

Tableau 1.1 : Propriétés mécanique en traction daré de lin comparées aux fibres de
verre et de carbone (avec E : module d’Young ; Allongement a rupture en tractiongy :
contrainte a rupture en traction)

L’étude des propriétés mécaniques des renfortbrasfinaturelles a permit de mettre
en évidence leurs faibles densités. L'utilisati@s dibres naturelles comme renfort dans les
matériaux composites serait donc nécessaire. Queltap dans la suite, quelques propriétés

mécaniques des composites renforcés par des @bris.
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1.2.2 Les composites a renfort fibres de lin
Propriétés mécaniques

Les propriétés mécaniques d’'un composite dépenaaemtseulement des propriétés
intrinséques de chacune des deux phases (et depleportions respectives) mais également
de la qualité de I'adhésion entre celles-ci etaddi$persion des renforts dans la matrice [24].
Il est souvent difficile d'identifier I'effet relétde chacun de ces facteurs sur les propriétés
meécaniques des composites. Beaucoup de revueteqnildiees ces dernieres années traitant
de l'utilisation de fibres de cellulose en tant&ément de renfort de matériaux polymeres

[25-32] et de nano charges d'origine végétale pnestaux et micro fibrilles de cellulose.

Nous allons par la suite présenter des travawstimt les différents facteurs
influencant les propriétés mécaniques des compoaitibres végétales, particulierement la

morphologie des particules, leur dispersion, lantjtede fibres, la qualité de I'interface...

Les aspects les plus importants de la morphologieedfort sont probablement son
facteur de forme et sa taille car ces deux paramnékéfinissent la surface interfaciale entre le
renfort et le polymére. Une augmentation de cetterface favorise le transfert de contrainte
entre le renfort et la matrice. Ce dernier paraenést eégalement délicat pour les fibres
d’origine végétale car elles présentent de nomleeligisons hydrogenes, une forte tendance

a l'agrégation se traduit par des zones de faiblesscanique.

L’état de dispersion est également gouverné pardghologie des fibres. Des fibres
longues seront plus difficiles a disperser quefilees courtes. En revanche, des fibres de
longueur trop faible impliquent une surface de aontentre les fibres et la matrice trop

réduite pour assurer un bon transfert de contrainte

J. Gassan et A.K. Bledzki sont parmi les premidrsrcheurs qui ont travaillé a
ameéliorer les caractéristiques des matériaux reé@fompar les difféerentes types de fibres
végétales. En 1997, ils ont étudie les proprieté&camiques des composites a renfort
jute/polypropyléne et l'influence de traitement ldesurface des fibres sur le comportement
mécanique de ces types de composites [33]. En 1@98nt amélioré les propriétés

meécaniques de composite jute/époxy par un traiteaiealin des fibres [34].

Autre composite a renfort de fibre végétale : leslmmmposite [35]. Ce matériau est

composé de fibres de bois et de résines plastiquest trés utilisé aujourd’hui pour le
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batiment, I'habillage, la création de mobilier urbade mobilier intérieur et méme dans le
domaine aéronautique. Ce matériau est réputé iegmille et résistant aux intempéries et au

soleil.

C. Baley compte parmi les premiers chercheurs essés particulierement par
I'analyse des fibres de lin. Il a montré que lar@iasance du comportement des fibres de lin
est d’'une importance cruciale pour leur utilisatien tant que renfort des matériaux
composites [36]. Il a étudié aussi l'influence @enhicrostructure de la fibre de lin sur le
comportement du composite de stratifié lin/époxy][&insi que l'influence des traitements
chimiques sur les propriétés de la surface etadiiadrence des fibres de lin-résine polyester
[38].

L'asséchement de fibres de lin influence signifesthent sur leur résistance a la
traction. C. Baley montre que ce résultat peut édiqué par la création des dommages au
sein de la fibre et par la modification de la cosipon chimique des composants de la
matrice. Cette perte d'eau comporte une modifinati® 'adhérence entre les micro fibrilles
de cellulose et la matrice. Cette modificationdest a I'évolution des composants assurant le
transfert de charge entre les micro fibrilles etdibonne ainsi la force de la paroi cellulaire
[39].

Les fibres de lin, présentent une non-uniformiténsdabeaucoup de leurs
caractéristiques (diametre non constant le londadibre, longueur variable, présence de
défauts...). Ceci entraine une dispersion de lewgr{@tés mecaniques. B. Lamy et C. Pomel
ont testé des composites tissés a base de fibras elea base de fibres de verre en flexions
répétées afin de déterminer leurs caractéristigl@estiques et d’analyser leur rupture par
endommagement. Comparant les deux composites dixyégt verre/époxy, il apparait d'une
part que la présence de défauts sur les fibreandeohduit a la diminution du module
d’Young des composites lin/époxy et d'autre pare ques composites résistent mieux a
'endommagement que ceux renforcés par des fibeessadre. En revanche, les parties
proéminentes de I'armure dans les matériaux reéfopar des tissus de lin s’interpénétrent,

ce qui diminue la tendance au délaminage [16].

C. Poilane a montré que le comportement des comgsdsi/€époxy n'est pas linéaire a
partir d’'un test de quatre types de stratifiesppgégnés destinés a un renfort de fils de lin de
textile unidirectionnel en utilisant un titrage déls variables. Les quatre préimprégnés
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comportent des fils de 400, 105 ou 42 tex. La iigiédvolue du module d"Young initial vers
une rigidité finale 40% plus faible. Les résultatentrent que la rigidité et les paramétres de
rupture tels que la contrainte a rupture, la dé&tiom a rupture, le module d'Young
longitudinal sont proportionnels au pourcentagefidiees et inversement proportionnels au
titrage des fils. Les fils de lin les plus fins ligés industriellement dans l'industrie du textile
ont un titrage de 28 tex. Bien que les difficuligshnologiques soient énormes, l'utilisation de
ces fils pour I'élaboration de pré imprégné semble piste a tester. La baisse de rigidité des
composites lin/époxyde testés est un point remaitqugui a été peu étudié dans la littérature
jusqu'a maintenant. Il est contraire au comportendes fibres unitaires, de la résine, et a
priori des fils constitutifs du matériau compositine analyse poussée de I'endommagement

s’avere donc nécessaire pour comprendre le commpentedu composite [40].
Zone inter faciale (fibre/matrice)

Il est courant d’analyser le comportement des caitg® en fonction de leurs deux
composantes de base, matrice et renfort. En reedadhtérature scientifique et technique est
beaucoup plus discrete sur I'influence de I'inteegfalLa notion d’interface reste relativement
floue, lorsqu’elle ne se génére que lors de la misesuvre du composite et qu'il est difficile
de lui attribuer un ensemble de propriétés mécasigiléanmoins, l'interface assurant la
continuité entre deux matériaux différents, fibe¢sésine, un défaut d’adhérence produit des
problemes de comportement mécanique dans la mesuténterface occupe une double
fonction de protection des fibres contre les agpess extérieures, hydro thermiques
particulierement, d’une part, et de transmissicgffdits inter fibres d’autre part. Des études
ont présenté d'ailleurs le role important de I'nfidéee sur le comportement mécanique des
composites a court terme [41], spécialement endedamorcage et de propagation de
fissures, en traction transverse et cisaillemeaisraussi sur le comportement a long terme en
fatigue dynamique sous contraintes biaxiales [#2¢ttant ainsi en évidence l'intérét du
développement d’ensimages spécifiqgues. Il n'exiglas actuellement de méthodes
normalisées de quantification de la qualité dediiface fibre/matrice. En outre, différentes
méthodes, présentées ci-dessous, sont déja largatiiesées et ont été développées dans des

laboratoires de recherche.

¢ Analyse microscopique

23



Chapitre 1- Etat de l'art

Les premieres tentatives de contréle de la qudét&interface ont consisté a essayer
de visualiser la zone inter faciale [43]. Pourtdes, techniques classiques de microscopie ne
fournissent en général que peu d’informations. iAies microscopie optique, la zone entre
fibres et matrice n’est visible que lorsqu’elle et développée, ce qui est le cas uniqguement
pour certains couples fibre/matrice (fibre de liafrice thermodurcissable époxyde ou fibre
de carbone/matrice thermoplastique semi-cristgllipar exemple). Des méthodes plus
puissantes, telles que la microscopie électronjgaretransmission a haute résolution, ont
permis d’observer le contact entre phases a I'éechabmique [44]. Enfin, 'analyse au
microscope électronique a balayage des faciés pteraude matériaux composites apporte
des renseignements sur les modes de fracture, cqasisnéthodes restent lapidaires et elles

permettent de juger qualitativement, et non quatintgment, 'adhésion fibre/matrice.
% Analyses physico-chimiques

Plus récemment, certaines méthodes d’étude demcearbnt été mises en ceuvre [45,
46] : spectrométrie infrarouge a transformée deriEouFTIR) ; spectrométrie Raman ;
spectroscopie d’électrons Auger (AES) ; spectroscefectronique pour I'analyse chimique
(XPS ou ESCA) ; spectrométrie de masse a émissoonsaire (SIMS) ; spectrométrie

diélectrique, etc.

Ces méthodes permettent en général de réaliselanagse chimique de couches
superficielles de quelques nanomeétres d’épaisselles sont applicables a I'analyse
d’ensimages sur fibres nues, éventuellement stedidéchaussées, mais trouvent néanmoins
leurs limites pour I'analyse « in situ » de compesiréels. Il n'est pas possible de visualiser
clairement l'interface qui reste non apparente imaau de fibres de 10 & 20 um de diametre.
On préfere les atteindre de facon indirecte paudié des comportements de la zone inter
faciale procrée par les propriétés qu’elle attritaie composite soit un modéle (mono

filamentaire) ou réel (stratifié industriel).
%+ Analyses micromécaniques sur composites modeles nadilamentaires

Des essais sur composites modéles mono filamentgdermettent d’accéder
localement a I'adhésion fibre/matrice en mesuranékistance inter faciale particulierement
en cisaillement, plus rarement en traction et #latdes traits fondamentaux du transfert de

charge et de la rupture inter faciale.
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%+ Analyses mécaniques macroscopiques sur les compesitndustriels

Dans le domaine industriel, des essais mécanigadgidnnelsen traction, flexion,
cisaillement ou compression sur éprouvettes plahdmrreaux sont le plus souvent utilisés
pour qualifier rapidement [linterface fibre/matriceen effet, le niveau d’adhésion
fibre/matrice influe dans une certaine mesure ssitdis de comportement des composites de
guelques pour-cent a plusieurs dizaines de pour-ééalheureusement, il apparait que les
propriétés les plus fréquemment tenues tels quentehiles et les propriétés a la rupture ne
sont pas les plus sensibles au facteur « interfaBes études récentes ont présenté que des
méthodes plus fines d’analyse des endommagemels tgue I'émission acoustique,
intégrées a des essais conventionnels de tractigl) §u une détermination des propriétés
d’amorcage et de propagation de fissures par alic de la mécanique de la rupture [42,
48] menaient a des résultats beaucoup plus sigtifiqécarts de plusieurs centaines de pour-
cent pour des interfaces de qualités différentés)consignera également qu’un coupldge
ces essais traditionnels avec un vieillissementdftermiquetenue a I'eau chaude) permet
de juger de la capacité des ensimages a assurgdblewle protection a long terme contre les
agressions extérieures [49]. Enfin, une derniéckrtigjue nommée spectroscopie mécanique,
permet de raccorder la qualité de I'adhésion fibe#fice aux modifications des spectres
d’amortissement mécaniques mesurées [50, 51].e0Omddule élastique, la température de
transition vitreuse, 'amortissement a la tempé@gatie transition vitreuse sont influencés par
l'interface. En revanche, l'apparition de transiso secondaires correspondant au

comportement propre de l'interphase est trés ramemisible.
1.3 Méthodes de contrdle des composites

1.3.1 Meéthodes optiques

Grace a leurs qualités et a leur fiabilité, leshtégues optiques sont largement
utilisées non seulement dans les laboratoires aeerehes mais aussi dans l'industrie. Elles
permettent un contrble non destructif et sans cbntvec une excellente précision,

particulierement pour les techniques interféromées.

Les principales techniques d'interférométrie oigour mesurer des déformations ou
des contraintes sont la photoélasticité, les mé&hatk moiré, les techniques sjgeckle de
shearographie et linterférométrie holographiquéesEsont largement utilisées dans la

recherche fondamentale et en industrie dans dipesblemes d'ingénierie (mécanique,

25



Chapitre 1- Etat de l'art

biologie, médecine, etc.). Le principe général dg techniques est la superposition de deux
ondes cohérentes (interférences), représentateveffdrents états de I'objet testé, et donnant
lieu a des réseaux périodiques de franges contefiafdrmation sur les parametres
caractéristiques du phénomeéne observé : déplacenamgmentation de température,

absorption d'énergie, vibration, etc.

Jusqu’au début des années 1980, l'analyse desuxéskeafranges était effectuée
manuellement. Les nouvelles technologies de I'mfaion permettent l'utilisation de
systemes capables de mémoriser un grand nombragd'sret de les traiter en des temps de
plus en plus courts. Combinant l'interférométritique et I'imagerie numérique, de nouvelles
approches en métrologie optique et en mesure rgtrudéve ont pu étre mises au point telles
que les techniques d'investigation en "temps rddbus présentons ci-dessous quelques

techniques optiques interférométriques.
Photoélasticité

L'analyse expérimentale par photoélasticité pediwditenir des informations de plein
champ relatives a la répartition des contraintessdan échantillon. La différence des
contraintes principales est obtenue par I'analyse idochromes a partir d'un polariscope

circulaire. L'orientation des contraintes princigalest obtenue par I'analyse des isoclines.

Avec le développement de la photoélasticité numérigombinée a des techniques
d'imagerie numérique, il est possible de détermagiomatiquement l'ordre des franges
isochromatiques en plein champ. L'analyse desimseglpeut étre obtenue par des méthodes
complémentaires, telles que le déphasage, la aodiechamp, la charge pas a pas...etc [52].
Yoneyama et al. [53] ont utilisé un interféeromet@mbiné avec un polariscope circulaire
pour la séparation des contraintes dans deux diorensLa phase isopachic est analysée a

partir dimages obtenues en décalant un miroir taerférometre.

On peut utiliser la méthode de photoélasticimétpieyr déterminer les contraintes
appliguées a l'aide de la biréfringence obtenue.phatoélasticimétrie est une technique
expérimentale permettant de visualiser les cortgaiaxistant a l'intérieur d'un solide grace a
sa photoélasticité. C. Bonnafous et al ont propose étude pour évaluer la liaison fil de
chanvre imprégné/époxy [44]. Des composites mdaméntaires contenant un fil de chanvre
oriente a 0° ou 90° ont été spécifiquement dévealsppa contrainte critique de cisaillement
inter facial est définie par des essais de fragatiemt L’'évolution du champ de contrainte
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suivi par photoélasticimétrie a présenté des zdee®distribution des contraintes autour des
fragmentations identifiées par des ellipses a 45fadlirection de sollicitation. C. Bonnafous

et al [54] ont montré a partir des résultats obseque la déformation de cisaillement est plus
importante pour les points situés a l'interfacdnfdtrice. Ces mesures ont permis de
reconstruire les lois de comportement de pointgsitians le fil, dans la résine et a l'interface

fil/matrice.
Interférométrie moiré

L’interférométrie moiré est une technique optiquestsensible pour mesurer les
champs des déplacements dans le plan (figure LJhOnotif de franges est formé a partir de
la superposition de deux réseaux : I'un est attachéchantillon, I'autre assure une référence.
Le réseau de référence en interférométrie moirdoesté a partir du motif d'interférences
entre deux faisceaux laser collimatés. Ceci erdgraiime ameélioration de la sensibilité d'au
moins un a deux ordres de grandeur par rapport auwéngéométrique. Récemment,
I'interférométrie moiré a évoluée dans le but di¢n le déplacement local et les champs de
déformation associés a la microstructure des coitgsosL.G. Melin a appliqué cette
technique sur les composites carbone/époxy pourumgiede champ des déplacements
important autour des fissures de délaminage [55].M¥h a déterminé les contraintes
résiduelles par l'utilisation de linterférométnmoiré avec décalage de phase. Le nombre
important de franges obtenues pour de trés failddptacements offre une grande précision
[56]. En utilisant une configuration sphérique alle faisceau optique, A. Martinez compare

les ruptures détectées a l'aide d’'interféromégiendiré et d’interférométrie de speckle [57].

[N
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Figure 1.10 : Principe de l'interférométrie de mair
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Interférométrie holographique

Cette méthode permet de restituer un objet en woisensions, en utilisant les
interférences produites par une onde laser deer&férenvoyée directement sur le support
d’enregistrement et une onde laser objet diffrapad’objet testé. L’amplitude et le relief de
I'objet sont codés par ces interférences. L’holpgr@ analogique utilisant des plaques
argentiques, a été inventée en 1947 par Dennis rGGgihysicien hongrois [58]. Les

hologrammes sont classés en différents types suwaonfiguration éclairage/observation.
% Hologramme par transmission

L'onde de référence et I'onde objet se propagens dea méme sens et se recombinent
sur la méme face du support photosensible. On pistinguer deux configurations

d’holographie par transmission.

La configuration « in line » ou hologramme danséd'a été exploitée par Gabor [58].
Le faisceau référence et faisceau objet ont la méimection en éclairant le support
photosensible. Lors de la restitution de ces halmgnes dans ce cas, 'onde de référence se
superpose a I'onde objet et géne 'observationr (figire 1.11). La configuration « off axis »
ou hologramme hors axe pour laquelle le faiscefaraéce et le faisceau objet ne sont pas

confondus (figure 1.12).

Source

Source

Restitution

> . Ondederéférence - Ondeobjet H Hologramme

Figure 1.11 :Hologramme par transmission — Hologramme de Gabor
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>

Enregistrement
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> . Ondede référence o Ondeobjet H Hologramme

Figure 1.12 :Hologramme par transmission — Hologramme hors axe
% Hologramme par réflexion
L’'onde de référence et 'onde objet se propagensams inverse (figure 1.13) et

interférent sur le plan d’enregistrement. Ces halognes sont faciles a observer en lumiére
blanche. De ce fait, ils sont tres utilisés en gphie d’art.

T:

Objet

[

Enregistrement

-
, - s\\
1 Image
‘\ Ti_rtuellel;

~——

Restitution

[

Onde de référence E - Ondeobjet H Hologramme

Figure 1.13:Hologramme par réflexion

En interférométrie holographique, les interférenuleservées sont caractéristiques des
déplacements micrométriques subis par l'objet. Lesure des interférences permet de
quantifier les déplacements avec une sensibilied'fraction de micrométres. Il existe

plusieurs méthodes d'interférométrie holographique.
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% Interférométrie par double exposition

La technique est similaire a celle utilisée poualis&r un hologramme simple. On
effectue une premiére exposition avec l'objet d&tat 1 puis une seconde exposition sur la
méme plaque avec l'objet dans I'état 2 [59-63].eAptéveloppement on obtient une plaque
contenant la somme des deux hologrammes. A laugsti on obtient la superposition de
deux ondes issues de l'objet dans les états 1 @< deux ondes interferent et les franges
d'interférences observées traduisent la modifinatiobie par l'objet. Les franges sont des
lignes d'iso-amplitude de déplacement. La méthaslenet de détecter et de mesurer des

variations de phase survenues entre les deux exmssi
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Figure 1.14 : Enregistrement d’hologrammes en doal#xposition

Cette technique est appliquée en contréle non wggiren analyse de contraintes
mécaniques thermiques ou pneumatiques d'un oljetstnel et également en analyse de
défauts dans l'objet tels que défauts de colladgissures dans les structures.

En guise diillustration, la figure 1.15 montre usldgramme double exposition d'un
assemblage mécanique en aluminium soumis a une &mpliquée sur son panneau arriere.
La vue montre le haut de I'assembldges franges d’interférences visualisées sur le @amn
sont interprétées comme étant des lignes d'isoadémlent de la structure. La forme
symétrique des franges montre que le panneau nié gab de déformation fortement

anisotrope.
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..;',.

Figure 1.15 : Exemple d’hologramme en double expasi

< Interférométrie holographique en temps réel

Avec un laser continu on enregistre I'hologramme dbjet au repos. On développe le
support photosensible puis on le remet exactementplace dans le montage. Le

repositionnement doit étre effectué a une longudiande prés. Ensuite, on éclaire

simultanément I'hologramme avec le faisceau rétérem I'objet avec le faisceau objet [59].

On regarde a travers I'hologramme et on observijet'oéclairé et l'image
holographique de l'objet. Dans l'ordre diffractése produit des interférences entre l'onde
diffractée et I'onde issue de l'objet dans sonc&atant. Si I'objet se déplace ou se déforme,
des franges d'interférences apparaissent. On'é@nidtion de ces franges en temps réel avec

I'ceil ou une caméra rapide si I'objet évolue trivg. v

Le dispositif expérimental est classique puisgidbit d'enregistrer I'hologramme de
I'objet au repos (figure 1.16). La source luminedsik également étre cohérente spatialement
et temporellement sauf si on peut assurer I'égpditéaite entre les chemins optiques objet et
référence. On peut aussi utiliser un laser impaolsgb pour I'enregistrement, ce qui permet

d'obtenir des temps de pose tres courts.
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Figure 1.16 : Enregistrement d'un hologramme en tesiréel

L'interferométrie en temps réel est utilisée paurcontréle non destructif, I'analyse
vibratoire ou encore la compréhension globale denpmmtement d'ensembles mécaniques
soumis a des contraintes statiques ou évoluargrteit. La figure 1.17 illustre I'apparition
de franges en temps réel lorsque l'on chauffe awex source thermique une membrane
composite dans laquelle est présent un défaut Hiageo Lorsque la contrainte thermique
augmente le nombre franges augmente jusqu'a neéplasobservables car trop serrées,

comme le montre I'image de droite.

Figure 1.17 : Exemple d’hologrammes en temps réel

s Interférométrie holographique en temps moyenné

Cette méthode est aussi connue sous le nom dardgerétrie holographique par
intégration temporelle. Cette méthode est dédidaralyse vibratoire des structures. Le
principe est simple : dans un montage holographotpssique on enregistre I'nologramme de
I'objet en vibration avec un temps de pose longdela période de la vibration [59,64]. La
méthode permet de visualiser la cartographie ditundel de I'objet en vibration périodique et

également ses lignes nodales. L'onde diffractéemestulée par une fonction qui dépend
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exclusivement de I'amplitude de la vibration. Lepdisitif expérimental est classique puisqu'il
s'agit d'enregistrer I'hologramme de l'objet (viogure 1.16). Cependant, l'objet doit étre
excité sinusoidalement par une source de vibrajiorpeut étre un haut parleur (excitation
acoustique) ou un pot vibrant (excitation mécanjigGette technique, associée au temps reel
est tres utile pour la caractérisation des modesatoires de structures industrielles : analyse

modale, validation de codes de calculs, etc...

La figure 1.18 montre les franges de Bessel obteroes de l'excitation d'une
membrane composite par un haut parleur placé suiaa arriere pour une fréquence
d'excitation de 2200 Hz.

Figure 1.18 : Hologramme temps moyenné a 2200Hz

 Interférométrie de Speckle

L’interférométrie despeckleutilise des caméras CCD pour calculer et visualise
champ des déplacements d’'un objet contrairemeirtarférométrie holographique. Grace a
son adaptabilité aux applications industriellestecenéthode s’est beaucoup développée ces
dernieres années et tend a remplacer progressivdegesystemes holographiques pour le
contrble non destructif [65-67]. Parmi les nombesudechniques d’interférométrie de
speckle, la shearographie et la TV-holographie (E&# une place de choix. Ces techniques

permettent de mesurer des déplacements de I'oedgaielques nanometres.
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Figure 1.19 : Principe de I'interférométrie de spide
< Interférométrie de speckle a dédoublement latéralw « shearographie »

La shearographie est une technique laser plein gh@m mesure la déformation de la
surface (déplacement ou déformation) sans configciré 1.19). Elle a été développée pour
surmonter les limitations de I'holographie en éfhamt le faisceau de référence. Elle ne
nécessite pas l'isolation des vibrations ; par @gment, c’est un outil pratique qui peut étre
utilisé dans I'environnement industriel. Le prineige la shearographie est de faire interférer
deux ondes issues de I'objet, mais décalées latéaadt. L'image de I'objet est dédoublée en
décalant une onde par rapport a I'autre. On disiaguise I'on a cisaillé I'image, d’ou le terme
to shear cisaillement en anglais, sashearography L'utilisation d’'un interférometre de
Michelson permet le réglage du taux de cisaillengndice a un miroir orientable. Deux
images légerement décalées d'une quantité conrteeférent sur le capteur CCD d'une
camera. Un cristal piézoélectrique est place derti@ second miroir afin d’ajouter un terme
de phase connu au signal si nécessaire. SelonHuNg [68, 69], il existe trois versions de
shearographie employant des supports d'enregisttetiféérents: émulsion photographique,

thermoplastique et numeérique.
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Figure 1.20 : Principe de la shearographie

La shearographie bénéficie de beaucoup de valitatiodustrielles, en particulier
pour les essais non destructifs. Par exemple ubimet du caoutchouc utilise couramment la
shearographie pour évaluer la qualité des pneusadistrie aérospatiale I'a adopté pour les

essais non destructifs de structures d'aéronefsamiculier, les structures composites [70].

Figure 1.21 :Délamination dans un récipient composite sous pre®n a filament enroulé
[69]

La shearographie peut révéler des défauts intefnenatériau par l'identification en
surface des déformations anormales. On trouve ppkcations de la shearographie pour

analyser des champs de contrainte [71], la caisatém des matériaux, I'évaluation des
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contraintes résiduelles, la détection de fuites, Mibrations [72, 73] et pour effectuer des

mesures de forme 3-D. La figure 1.22 montre leswtéfdétectés et I'analyse structurelle de
larges panneaux en hélicoptéere lors des essaigiestructifs de structures composites par
shearographie en utilisant la charge thermiqua &tdhnique de décalage de phase. L'image
d'un panneau déformé thermiquement présente unastatres faible et un bruit fort. Apres

une opération d'amélioration de l'image en utilisame combinaison adéquate de filtrage et
de rehaussement de contraste, la visibilité demyés est sensiblement améliorée, bien que la
visibilité des deéfauts soit relativement pauvraapplication de la technique de décalage de

phase améliore significativement la qualité dedim ainsi que la visibilité des défauts.

Figure 1.22 : Panneau composite d’hélicoptere (g&eg ; franges avec contraste
amélioré (droite)

Cette technigue permet de calculer la phase & Kitasurface correspondant en
utilisant au moins trois images acquises au méatedétchargement mais avec un déphasage
individuel de 90 degrés. Ce déphasage peut facilei@ee introduit en déplacant I'un des
deux miroirs de I'élément de cisaillement. L'acijiois des images doit étre suffisamment
rapide en particulier pour un chargement thermidpaefigure 1.23 montre la carte de phase
calculée, qui est assez bruitée, mais qui peutcétmsidérablement améliorée (cf. figure 1.23,
droite) en utilisant un filtrage spécial qui élimaie bruit statistique, mais conservant les 2

discontinuités de l'image.
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Figure 1.23 : Image de phase (gauche) ; Image degé filtrée (droite)

% Interférométrie de speckle électronique ou « TV-hagraphie »

La TV-holographie est une technique interferoméeiq de la famille de
I'interférométrie électronique despeckle (ESPI), dérivée du principe d'enregistrement
holographique [34]. Un faisceau laser, passant yrer lentille divergente éclaire I'objet
étudié. Une partie de ce faisceau laser est infsnté une fibre optique dont la sortie est face
au plan de la caméra (figure 1.24). Les frangesemoiées dans le plan du capteur CCD,
proviennent des interférences entre I'onde sphésguant de la fibre et le champ gjeeckle
di a la surface rugueuse de l'objet. Classiqueniientegistrement de cet interférogramme
permet de visualiser et de mesurer tout changerdans le trajet optique du faisceau
provenant de l'objet. Ainsi, la technique permetideerminer des cartes de déplacement (en
comparant les deux états de l'objet) avec une sioecde 0,1 um sur toute la surface d'un
objet. La technique a été surtout utilisée poururasles déplacements quasi-statiques en
utilisant des lasers continus, I'équipement étkaa&psur un banc optique trés stable. La figure

1.25 présente le déplacement dans le plan et lergdfune rondelle sous compression.

Récemment, des systémes TV-holographie avec lageé gont apparus [74]. Ces
équipements permettent d'enregisiressitu, sans exiger un environnement trés stable. Par
diverses excitations telles que chaleur, presdimibeations [75], il est possible de détecter et

d'étudier les défauts et les faiblesses strucagelans les matériaux composites [76].
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Figure 1.24 : Principe de la TV-holographie

Figure 1.25 : TV-holographie d’'une rondelle sous mpression, déplacements hors plan
(a), déplacements dans le plan (b)

Ultrasons lasers

Le contrble de matériaux composites peut s'avérfficitt pour des structures a
géométries complexes. L'intérét du laser ultrasen@side dans sa capacité a détecter des
défauts dans des structures de forme irréguliGxeafidité d’exécution, son application sans
contact et sa maniabilité pour le contréle de Eéaegéométrie particuliere en font ses
principaux atouts [77]. Le laser ultrasonore fooetie avec deux faisceaux lasers qui entrent
en interaction avec la surface du composant. Lenigrelaser génere de bréves impulsions
lumineuses qui au contact de la piéce générenbadss ultrasonores tandis que le second
détecte les ultrasons. L’'onde ultrasonore géné&édargpage a l'intérieur du matériau, et se
réfléchit soit sur le fond de la piece soit surddfiaut. Le mouvement provoqué a la surface
par I'onde réfléchie, engendre une variation dérdéguence de la lumiere rétrodiffusée du
laser qui détecte les ondes. Le signal est englétaodulé puis transformé en signal
électrique par l'intermédiaire d’'un systeme optighefin, le signal électrique est analysé par

un systeme équivalent au contrdle ultrasonore n&bé@ment et est affiché sur un oscilloscope
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[78]. Pour le contrble des matériaux compositestelehnique du laser ultrasonore est
notamment utilisée pour détecter les défauts,getsles fissures [78], des délaminages, ou
encore de porosités. Cette méthode est facilemétisable lors de la fabrication,
'assemblage de piéces et également lorsqu’ellas eso service. La vitesse de controle est
comparable a celle d'un systeme c-scan [79]. Ttéfd8] a montré le potentiel de cette
méthode pour la détection de corrosion et de délageis dans les matériaux composites
CFRP.

1.3.1 Methodes de spectroscopie diélectrique

Le comportement mécanique et électrique des maidamposites est conditionné
par la microstructure qui dépend de la mise en eeevdes caractéristiques du renfort, des
caractéristiques de la matrice, des propriétés’iderface renfort/matrice. De nombreux
travaux ont été menés au cours de ces dernieréespour etudier 'adhérence interfaciale,
la résistance a l'absorption d’humidité des matsriet les charges spatiales dans un
polymere, par des méthodes diélectriques. Les phénes de relaxation dans les
diélectriques ont été étudiés par I.G. Matiss eB81BB0]. Ces phénomeénes décrivent la
réponse d’'un matériau suite a I'application d’'unamp électrique. Les spectrométries
mécanique et diélectrigue sont deux techniquespeguinettent d’étudier le comportement
viscoélastique et diélectrique en considérant laxegion mécanique et diélectrique selon le
mode d’excitation externe et suivant la fréquendesée. La spectrométrie mécanique permet
d’étudier les variations du module d’Young en fomctde la température. La spectrométrie
diélectrique permet d’étudier I'évolution de la stante diélectrique complexe du matériau
placé entre les plateaux d’'un condensateur, ertifomde la température et de la fréquence.
Cette derniere technique donne des informationsiguges sur le comportement thermique et
fréequentiel des composites polymeres [81,82]. Las@nce de charges spatiales dans les
matériaux isolants tels que les polymeres dimiruesl performances et pose par la suite de
nombreux problémes industriels. Différentes techesg sont utilisées pour étudier en
particulier le vieillissement du polymére sousfiegfdes contraintes électriques, et lI'influence
des différents facteurs régissant I'apparitioné@tdlution des charges spatiales au sein de ce

matériau.
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1.4 Conclusion

Notre travail de thése est consacré a la caraaténmsdes endommagements et a la
détection des fissures et des défauts des maté&@uposites a renfort des fibres de verre et
particulierement les fibres de lin. Nous avons @nés la structure de la fibre naturelle
végeétale et ses propriétés mécaniques ainsi quardpsietés meécaniques des composites a

renfort de fibres de lin.

Nous avons présenté dans ce chapitre les méthesi@tuls importantes utilisées pour
contrdler ces matériaux composites. Ces méthodasdsane part des technigques optiques
sans contact et d’autre part des techniques dii&jaes.

L’analyse du comportement des structures compogéeses méthodes optiques peut
étre menée soit en régime dynamique, soit en régstaique. Les techniques

interférométriques sont sans contact et donnenexecellente précision.

Néanmoins I'étude mécanique des composites parouétbptique interférométrique
peut étre complétée par des informations concertaamhobilité des entités chargées, la
réorientation des dipdles, afin d’étudier 'adh@eme I'interface fibre/matrice. La méthode

diélectrique est adaptée a cette approche.

Dans cette thése, nous nous intéresserons a agpligux méthodes pour contréler
des composites a renfort de fibres de verre, carledriin. Parmi les méthodes optiques, on
adoptera en premier temps une méthode d’holograicieromatique puisqu’elle permet
d’étudier les propriétés mécaniques des structemedsois dimensions lors d’un essai statique
et I'holographie en temps moyenné lors d’un esgaachique.

En deuxieme temps, on choisira une méthode digleetrqui permet d’effectuer des
mesures diélectriques en complément a la méthotelagdjraphie utilisée validant les
résultats obtenus concernant les propriétés masesigles matériaux étudiés et leur

adhérence fibre/matrice.
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2.1 Introduction

Les techniques optiques basées sur le phénomeénspelekle sont maintenant
largement utilisées dans le domaine de la mécanemrimentale. Leurs principaux
avantages sont d’étre non intrusives et sans doitamutre, les techniques optiques donnent
acces a des cartes de déplacement avec une résdapttiale élevée permettant le calcul de
parametres mécaniques, €galement avec une hawitic@ds spatiale. L’interférométrie
holographique numérique est bien adaptée pour luraequantitative de déplacements a

I'échelle microscopique.

L’holographie numérique a été établie expérimental® dans les années 90 [1,2].
Dernierement, de nombreuses possibilités fascisaomé été démontrées : la mise au point
peut étre choisie librement [3], un hologramme uaigeut fournir une mesure du contraste
de phase en imagerie microscopique [4], les abensatdu systéeme optique peuvent étre
compensées [5], les propriétés des matériaux peudtrr étudiées [6], I'holographie
numerique couleur [7,8] et le temps moyenné soate@gent possibles [9]. Les approches
théoriques pour les algorithmes de reconstructimnété décrites par plusieurs auteurs [10-
14]. Le traitement des hologrammes numeériques @sérglement basé sur la transformée
discréte de Fresnel [11], qui est appliqguée sunigue hologramme numérique [1] ou aprés

un prétraitement sur la base d’hologrammes déeal¢ghase [2,15].

L’holographie numérique présente différentes aedhitres telles que holographie de
Fresnel, holographie de Fourier, holographie deriEpsans lentille et holographie image
[16,17]. La figure 2.1 montre la configuration dee$nel dans laquelle I'objet est placé devant
le capteur a une certaine distance, et diffractieirf@ére en champ libre [1,11]. L'onde de
référence est mélangée avec I'onde objet par timéeliaire du cube. En général, I'onde de
référence est plane et Iégerement inclinée, ceapfere le caractere « hors axe » au montage
holographique. La reconstruction du champ objetaddenue par une transformation de
Fourier de I'hologramme multiplié par un terme deage quadratique lié a la distance de
propagation objet-capteur. La figure 2.2 montre woafiguration incluant une lentille
divergente, ce qui permet de réduire la bande ptsspatiale de I'objet, et ainsi respecter les
conditions de Shannon [18]. L'image de I'objet estuelle, droite, de taille plus petite, et
localisée devant le capteur. Cette configuratioomee de diminuer la distance objet-capteur
de la configuration de Fresnel. La reconstructiociut également la multiplication par la

phase quadratique, avec la distance objet virtaptetir.
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Figure 2.1 : Holographie de Fresnel

La figure 2.3 montre la configuration d’holograpliie Fourier avec lentille [16,17].
Une lentille convergente est insérée entre I'objdé capteur. La distance focale de la lentille
est telle que I'objet est placé au foyer objetalkehtille et le capteur est placé au foyer image.
La reconstruction du champ objet est obtenue pa wansformation de Fourier de
I’'hologramme enregistré. La lentille produit uneapl quadratique qui compense celle de la
transformée de Fresnel. Notons que la lentille orené pas I'image de l'objet sur le plan
capteur.
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Figure 2.2 : Holographie de Fresnel avec réductioln spectre de fréquences spatiales de
I'objet

CAPTEUR

Figure 2.3 : Holographie de Fourier
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La figure 2.4 illustre la configuration d’holographde Fourier dite « sans lentille »
(« Lens-Less Fourier Holography » en anglais [13,17 particularité du montage est que
'onde de référence est maintenant sphérique etajpeint source est placé dans le plan de
I'objet. L'objet diffracte en champ libre et I'ondke référence a la méme courbure que I'onde
objet. Ces courbures se compensent et la recotistrulti champ objet est donné directement

par la transformée de Fourier de I'hologramme drtey
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Figure 2.4 : Holographie de Fourier sans lentille

La derniere configuration est celle dite « holotniagmage » et décrite sur la figure
2.5. Une lentille convergente est placée entretatjeapteur et elle forme I'image de I'objet
sur le plan capteur (ou au proche voisinage). @etdiguration est celle utilisée tres souvent
en microscopie holographique numérique. Un diaphegl’ouverture est associé a cette

lentille (DO) et il limite le cone lumineux des @y provenant de I'objet.

DO .
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Figure 2.5 : Holographie image

Pour simplifier les appellations au cours de cepths on notera :

- DFH, acronyme de « Digital Fresnel Holography »,n&thode d’holographie

numerique de Fresnel (Figure 2.1),

- DIPH, acronyme de «Digital Image-Plane Holographyla méthode

d’holographie numérique image (Figure 2.5).
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Les méthodes DFH et DIPH trouvent leur intérét exratogie sans contact avec des
applications pour I'étude des contraintes mécamiguwtes vibrations, de champs des
déplacements ou de mesures de forme de surfacg, 18,16,17]. Il y a quelques fortes
similitudes entre les cinqg méthodes d’holographienérique, en particulier concernant le
traitement des données et leur lien intime avenal{sse de Fourier. D'un point de vue
expérimental, la technique de Fresnel avec réductiospectre de fréquences est intéressante
pour des objets de grandes dimensions [18]. Dacadee de cette thése, les objets auront des
tailles modestes, et cette méthode ne sera pasodpee. La technique d’holographie de
Fourier est complexe a mettre en oeuvre si on glaiter un point source dans le plan de
I'objet, ceci étant d’'autant plus critique si cdijei doit étre soumis a des chargements
meécaniques (statiques ou lentement variables)olidien utilisant la lentille ne présente pas
d’atouts indiscutables. Les deux méthodes expétmesnqui présentent un intérét pour les
applications en acoustique et mécanique sont ddrad Bt DIPH. Ainsi, le choix de la
méthode devrait s’appuyer sur les atouts de I'iarergpport a l'autre. Cependant, certaines
figures de mérite expliquant les avantages etresnvénients des méthodes n'ont pas été
discutées dans la littérature. Ce Chapitre a pbjatdéa comparaison entre les méthodes DFH
et DIPH. En particulier, la configuration image nrenquelques particularités qui seront
détaillées : le réle du diaphragme d'ouverture yitesne d'imagerie. Nous proposons une
analyse de l'influence de I'ouverture sur la bagecthq critéres : traitement numérique,

filtrage, résolution spatiale, bruit de décorréatet photométrie.

Dans la littérature, le traitement des hologrammeasériques peut étre basé sur la
méthode du décalage de phase [2], ce qui nécessitmins trois enregistrements pour traiter
efficacement les données [15]. Une grande quadititdicles de revues décrivant les aspects
des arrangements des déphasages et de traitemhaispible, et ne sera pas discutée ici
[16]. Ce Chapitre se concentre sur le cas ou lésghemmmes numériques sont enregistrés
hors axe [1,11,14] et ou la phase et I'amplitudeckdamp objet peuvent étre extraits avec un

seul hologramme.

Ce choix se justifie comme suit : I'enregistrenaoh hologramme unique par instant
est un outil puissant pour étudier les événemeytsirdiques et réaliser des acquisitions a
grande vitesse. Des exemples démontrant les palitdgid'une telle approche peuvent étre
trouvés dans [19] pour la méthode DFH et [20,21§rppIPH. Comme nous cherchons a

comparer objectivement les deux méthodes, les m@&mesaintes doivent étre appliquées.
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En effet, I'optimisation expérimentale de ces mé#isopeut étre réalisée selon plusieurs
degrés de liberté. L'amplitude de I'onde de réfégggmeut notamment étre augmentée, par
rapport a celle du faisceau objet, afin d'obtenie plus grande souplesse dans les conditions
de Shannon lors de l'enregistrement, en particuieur ce qui concerne le non-
chevauchement des trois ordres de diffraction [@2,8Bous considérerons ici que les ondes
de référence des deux méthodes sont des ondess mars®nt expérimentalement ajustées
pour avoir la méme amplitude. On mettra donc I'atair l'information portée par I'onde
objet lorsque l'objet est éclairé sous les mémaeaslittons. Les fréquences spatiales du
faisceau de référence sont fixées et pour DIPH Jemtéle est ajoutée pour former I'image sur
la zone du capteur. Cette lentille est associéedaphragme a iris, dont le rbéle est de limiter
l'ouverture du faisceau a travers le systeme démegEn 1997 [22], G. Pedrini a présenté la
premiere étude comparative entre DFH et DIPH ationtré que DIPH est un cas particulier
de DFH, car I'hologramme numérique reconstruit o@nd la simulation de I'amplitude
complexe dans tout I'espace, et non pas seulemerplan capteur. G. Pedrini [22] a
également discuté qualitativement des reconstmgtitobjets et des résolutions spatiales des
deux méthodes. L'approche proposée ici a pour butedir compte a la fois des aspects
théoriques et expérimentaux pour permettre une acagon quantitative et beaucoup plus
objective.

Notons que la configuration DIPH correspond aussnamontage particulier de la
méthode d'interférométrie de speckle examinée estivement par P. Jacquot [24].
Cependant, pour éviter toute confusion, I'objedif ce Chapitre n’est pas d’établir une
comparaison généralisée entre I'holographie numérit I'interférométrie de speckle. En
effet, les méthodes d'interférométrie de speckidg sorabondantes et se répartissent dans au
moins trois principales familles : référence emdg éclairage double et configurations de
cisaillement [24]. Dans la famille des montage®f@rence en ligne, qui semble a avoir une
certaine similitude avec DIPH, plusieurs varianpesivent étre envisagées, y compris par
exemple le choix entre un faisceau de référengeekie » ou « lisse », et I'alignement strict
ou relaxé du faisceau objet, chaque configuratiobsgntant ses propres avantages et

inconvénients.

Ce Chapitre est construit autour de 3 parties priemiére rappelle les bases de
I’'holographie numeérique et détaille les attribués adnéthodes DIPH et DFH, la seconde partie

présente une analyse détaillée afin de comparetotinaphie numérique de Fresnel et
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I'nolographie numérique image. L'analyse est basée les aspects théoriques et
expérimentaux. En particulier, une analyse théeride I'influence de I'ouverture de la lentille
dans le cas de I'holographie image est proposédilttage optimal et les conditions de
recouvrement dimage sont ainsi établis. Les résulexpérimentaux présentés dans la
troisieme partie confirment la justesse de l'analyiséorique. La conclusion rappelle les
principaux résultats obtenus lors de cette étudesetonséquences qui en découlent pour nos

applications aux matériaux composites, dans lepiGha 3 et 4.
2.2 Bases de I'holographie numeérique

Les phénomenes primaires constituant I'holograptoet les interférences et la
diffraction, qui ont lieu en raison de la naturedokatoire de la lumiere. L’hologramme est
caractérisé par les interférences entre deux andesle objet et onde de référence. La
combinaison de ces deux ondes contient l'inforrmatie champ objet étudié, en termes
d’amplitude complexe. Ainsi, I'nolographie est ungq@dé d'enregistrement de la phase et de
I'amplitude de I'onde diffractée par un objet. Cecpdé d'enregistrement permet de restituer
ultérieurement une image en trois dimensions. €sfcréalisé en utilisant les propriétés de la
lumiere cohérente issue des lasers. L'holograpmemérique » differe de I'holographie
« analogique » par les supports d'enregistremenimrela mise en ceuvre du procédé de
restitution de l'image de l'objet. La restitutioesdnformations de phase et d'amplitude est
assurée par la simulation numérique de la diffoactie I'onde de référence sur la matrice

« hologramme numérique ».

Ce paragraphe pose les bases physiques de I'hplograumériqgue dans le cadre des

approximations de Fresnel.
2.2.1 Diffraction

La diffraction est le comportement des ondes Ideslgs rencontrent un obstacle qui
ne leur est pas complétement transparent ; le phéne peut étre interprété par la diffusion
d’'une onde par les points de l'objet. La diffractise manifeste par le fait qu'apres la
rencontre avec un objet, I'énergie de lI'onde njest conservée selon les lois de l'optique
géométrique. Ce phénomeéne a été largement étudidyymens-Fresnel et Kirchhoét tres
bien présenté par Goodman [2&h théorie de la diffraction, dans sa forme élétaiee, repose

sur le principe de Huygens-Fres(ibure 2.6)
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Figure 2.6 : Principe d’Huygens-Fresnel et pupilidiffractante

Considérons une surface diffractarfieet un point source e, émettant un faisceau
d’amplitudeA, et de vecteur d’ondk illuminant la surfac& Chaque élément de surfade

atteint par la lumiére se comporte comme une sossmdndaire qui émet des ondes
sphériques d’amplitudej(=v-1) :

U(R)= %M 2.1)

r.1 2

Le champ diffracté eRy est donc décrit par la superposition des diff@gindes sphériques
émises depuis la surface d’onde primaire. L’'amgéteomplexe au poiR, est donnée par
une intégrale de superposition :

J‘J‘ eXp( Jk51) S(n—z) ds

ﬂeXp( {5 * a)) cosd dS

01 12

(2.2)

Sur la figure 2.7, l'ouverture diffractante estq#la dans le plarx§) et 'onde se propage
suivant lex positifs. On s’intéresse a I'onde secondaire pgépadans le plarX(Y) situé a la

distancez = dy du front d’'onde primaire.
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by
Onde incidente Ag
P’
_— (00 .
Uord Sensde
_— (s, 0) ofts dy) propagation

Surface

e
s

diffractante

Figure 2.7 : Diffraction par une ouverture

D’apreés la figure, on constate que :

o,cr )= T xg2e

—00 —00

co8 dxc (2.3)

Avec r :\/d§ +(X - x)2 +(Y- ))2 et cos(6) :%

D’aprés le principe d’'Huygens-Fresnel, I'équati@rBj devient :

dxdy (2.4)

i e exp(ZW/A\/CfJf(X‘ Y-y
Uo(X.Y.d) = _J;_.[OA( d02+(x—x)2+(Y— ))2

Cette équation est une équation de convolutioredatchamp initial(x,y,2z) et une fonction
h(x,y,do) appelée réponse impulsionnelle de I'espace litag(bpagation est considérée en

champ libre) :

u(x,y,g)= A Xy *tf X,y d (2.5)

La réponse impulsionnelle de I'espace libre eshéderpar :

id, exp( 2}77//]\/ ¢+ X+ \rz)

A dZ + X% +Y?

h(X.,Y.q)=- (2.6)

Dans les conditions d’approximation de Fresnel,
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2

d, >>%[(x =X+ (Y= Y] 2.7)

max

La fonctionh(x,y,do) devient

h(x,\(,q;):-jjO exEijdoj ex@:( X+ %@J (2.8)

Sous ces conditions, le champ diffracté a la degtdpn s’exprime maintenant :

Uo(x,Y,q))z—jeXp(jdj”q’/A) ex;E){ﬂ( X + ?)j

d,
] A ex{/}%( %+ 9)} ex{p%T( X% %ﬂ dx

(2.9)

L’équation (2.9) s’appelle la transformée de Frésne

Ce champ diffracté interférera avec une onde déregte sur le support photosensible. Ce
phénomene physique intervenant dans I'enregistreigesn hologrammes est le phénomene

d’interférences lumineuses que nous présenterara paite.
2.2.2 Interférences lumineuses

Pour coder I'information, I'holographie nécessite abnstituer des interférences entre 'onde

diffractée par I'objet et une onde de référencesdamplan d’observation.

N
ds =T Ondederéférence
U(XY)

Pointsource _*
deréférence

CCD/CMOS/
Tri-CCD
X

Objet Z Ondeobjet
A(XY) s s sl il i i diffracté
' UolX, K dy)

Figure 2.8 : Interférences lumineuses
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Les interférences sont un phénomeéne qui se préasigue deux ou plusieurs ondes
de méme nature se superposent, et nécessitedisdititin d’'une source spatialement et
temporellement cohérentd;, est 'amplitude complexe du front d’onde de réféeau plan

d’enregistrement :
U, (X,Y)=a (X,Y)explig: (X,Y)) (2.10)
Avec a, son amplitude supposée uniformegesa phase.

Le champ diffracté), par I'objet a la distancd, peut étre exprimé par :
Uo(X.Y)=ao(X.Y)exrigo(X,Y)) (2.11)
L’interférogramme obtenu dans le plan d’enregistretrest :

H =|U, +Uo|” =[U,|* +Uo|* +U;Uo +U, UG (2.12)

Les franges d'interférences générées par les dedesoobjet et référence, faisant entre elles

un angled ont pour interfrange (Figure 2.8) :

: A
| = 2.13
2sin(6/2) (2.13)
La fréquence d’échantillonnage est limitée parpteur a :
f, = . (2.14)
max g .p)

Avec py etpy les pas des pixels du capteur dans les direckaty. Cependant la résolution
doit respecter le critére de Shannon, &ait2/i. Ainsi, 'angle maximum entre les deux ondes

est:

: A
6.« < 2arcsin ————— (2.15)
r{mf»( ? ’Q)J
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La relation (2.15) fixe I'angle maximum acceptaklatre les deux ondes, dans le plan du
capteur. Cet angle dépend du pas des pixels. Reaub32nm etp, =py, =4,65um, on a
Grax< 3,27°.

2.2.3 Enregistrement d’'un hologramme numérique
2.2.3.1 Technologie du capteur

Le support photosensible est 'un des élémentgipanx de la chaine de mesure. Un
capteur d’images est un composant électronique opbosible servant a convertir un
rayonnement électromagnétique (UV, visible ou IR)ua signal électrique analogique. Ce
signal est ensuite amplifi€, puis numérisé paramvertisseur analogique-numérique et enfin
traité pour obtenir une image numérique. Le capieer a profit I'effet photoélectrique, qui
permet aux photons incidents de générer des éhsctachaque élément actif (photosite ou
pixel) d'une matrice de capteurs élémentaires taéstde photodiodes. Il est nettement plus
efficace que la pellicule photographique : jusg@®% (en théorie) et prés de 50 % (en
pratique) des photons recus permettent de collagte€lectron, contre environ 5% de

photons qui révelent le grain photosensible d’ueléqule argentique.

Deux grandes familles de capteurs sont disponild#3D et CMOS.

2 i

- i
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Figure 2.9: Matrice de pixels

Quel que soit le capteur utilisé (CMOS ou CCD), sigpport d’enregistrement
comportera, respectivement aux directiohy du plan d’enregistremeniixM pixels de pas

pxxpy. Chacun de ces pixels est de dimengipr, (Figure 2.9).

Le capteur monochrome CCD
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Le capteur monochrome CCD (Charge-Coupled Devigedispositif & transfert de charge)
utilisé, de marque PCO Pixel Fly, assure la conwerd'un signal lumineux en un signal électrique.
Cette technique introduite en 1969 est en usageacbdepuis la fin des années 70 et fournit des
détecteurs pour les domaines visible, infrarouger@the UV. Cette technologie est la plus simple a
fabriquer et posséde une bonne sensibilité. ltexstuellement 3 types principaux de CCD. Les CCD
« pleine trame » sont typiquement les plus sersialéa lumiére et offrent un meilleur rendement.
Leur inconvénient provient de la présence d'un @teur mécanique qui aura une durée de vie
limitée. Aussi, ces CCD ne peuvent pas enregisiner nouvelle image avant que la matrice ne soit
lue. Le CCD « a transfert de trame » utilise unteap divisé en 2 parties. L'avantage de cette
architecture est que la sensibilité est la mémepmgue un CCD pleine trame, mais qu’elle est moins
sensible aux trainées que cette derniére. Ceperdimitrainées se produiront si la source de lamier
est trés intense (phénomene de blooming). Au lietilider une matrice compléte pour le transfert de
trame, le CCD « a transfert interligne » disposecolennes masquées sur la matrice photosensible
elle-méme. Le désavantage de cette configuratibujes la taille effective de la partie sensible est
réduite, mais cela peut étre compensé par I'utitisade micro-lentilles qui concentrent la lumidte
les pixels. Les 3 types de CCD fonctionnent tousad@méme maniére pour convertir les photons en
électrons, mais c’est la méthode de lecture et Gon@aniére dont les pixels sont organisés quighan
(figure 2.10). Le capteur Pixel Fly est de typeaafiert de trame.

F [ T nsee il il el el 4— Horoges
FEEEEEE ok A e | | =
_1 ’/ 4 | ‘i‘l ‘:- _ Zones de
F — : l IEIMPERCIRS  capture
‘ _ﬂ:tum_es. Wi i j j dl i l‘ '4 (exposees)
‘ -:ﬂmp'!‘ el T2 Stom ‘ j i i" Hd J. Zones de
4 transfert j| Secton LTI FEFEFLFI8-— stockage et
. H| oncrip | | EREPEUERFIFEFIS  transfe
‘ 1 Charge To ‘ j ‘ ‘ ‘ 1 {masquées)
4. i | ERRLECRRRR
LTI [ G LT T > e e [ -
Hod Convariive .;._=_-_.:.;.:_-:.._-f:-; Oustput c arsi
niicail B = wmnaft  coe
CCD pleine trame CCD a Transfer de trame CCD a Transfer interligne

Figure 2.10 : Principe des différents types de CCD
Capteur a base de stack de photodiodes

Le dispositif d’holographie numérique couleur g#liun capteur d’images basé sur un stack de
photodiodes (Fovéon X3). Ce capteur CMOS compoois touches séparées de détecteurs de pixels
intégrés dans le silicium. Chaque couche enregisteecouleur différente. Puisque les couches sont
empilées, toutes les couleurs sont capturées. |lbatis#&é spectrale est alors relative a la profeurd
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de pénétration des photons dans le silicium. Cep#nte capteur n'a pas une sélectivité optimale ce
qui est montré sur la figure 2.11. Les photons esugt verts peuvent étre détectés dans la bande
bleue, des photons rouges et bleus dans la bamtls des photons verts dans la bande rouge, la
probabilité de trouver des photons bleus dansa@daouge et les photons rouge dans la bande bleue
étant relativement faible. Dans ces conditionsest difficile de reconstruire les hologrammes
monochromes indépendamment et encore plus de daid@ métrologie multidimensionnelle. Pour
cela, on a choisi de créer un décalage spectralhdeEgyrammes dans le plan de Fourier, par
multiplexage spatio-chomatique, en donnant a lareéice verte une porteuse spatiale indépendante.

Les références bleu et rouge ont été combinées anigue faisceau de référence.

457 nm 532 um 671 nm

e

/,o/"r \
Longue;.!:r d'onde (nm)

Figure 2.11 : Sélectivité des filtres chromatiqués capteur Fovéon X3
Capteur d’enregistrement 3CCD

Le détecteur matriciel 3CCD est équipé d’'un prighde trois capteurs CCD (pour le
rouge, le vert et le bleu). La lumiére incidentesg&parée par le prisme dichroique, qui oriente
chaque longueur d’onde vers son capteur CCD. Gogrtnant aux technologies précédentes,
ce capteur offre une bonne résolution spatiale retexcellent rendu des couleurs. La
sélectivité spectrale du capteur est tres bien taédap la détection trichromatique (Figure

2.12). De ce fait, aucun photon rouge ou vert rdésecté dans la bande bleue et vice versa.
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10 Réponse spectrzille des filtres
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Figure 2.12 : Capteur d’enregistrement 3CCD

2.2.3.2 Optimisation de I'enregistrement

En regle générale, considérons un objet étendtailie AA, x AA , illuminé par une

onde monochromatique cohérente de longueur d’é@néieun ensemble de coordonnées de

référence fixées a I'objet,y,2) et au plan d'enregistremeit Y,2).

Dans le cas de I'hnolographie numérique de Fretabjet diffracte une onde vers le
plan d'enregistrement localisé a la distarie La figure 2.13 illustre le dispositif
expérimental.

Plan Capteur
Plan Objet

Y Rt uutUN, ¥ - SOV A

dy

ll =
. >

Figure 2.13 : Schéma de principe du dispositif pduolographie numérique de Fresnel

La surface objet produit un front d'onde qui sesgérselon I'équation (2.16) :

A(x.Y) = A( X,y exp,( x.)) (2.16)

L'amplitude Ay décrit la réflectivité de I'objet afp décrit son état de surface et son
relief ou forme. La phasgy est aléatoire et uniforme sur[+r]. Quand on tient compte de la
théorie de la diffraction sous les approximatioeskdesnel [25], I'onde objet diffractée a la

distanced, est exprimée par la relation suivante:
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O(x,y.d) ol izq’ /2) ex;{/{i( % +§)J

x”A(X,Y) ex;E;T”O( R +\2)] ex{p—jiT”( xX+y)a dX

0

(2.17)

Du fait de la rugosité de I'objet, le champ difféaa la distancey est un champ de
speckle qui a une phase aléatoire et uniforme-syirf]. Dans le plan de Fourier, I'onde objet
occupe une bande de fréquences spatiales égulexv = (AA, / Ady)x (AA, /Ad,). Dans le

plan d'enregistrement, I'onde objet est mélang@&e awme onde de référence plane écrite

comme :

R(x) =3 exqf 2i(u,x+v,y)) (2.18)

Avec a; son module etu,Vy) sont les fréquences spatiales porteuses. Darsadeou
(Uo,Vo) # (0,0) on est en configuration «hors axe » et dué@m,vo) = (0,0) on est en
configuration « en ligne ». Comme précisé auparavaous considérons ici le cas « hors-

axe ». Le capteur recoit un éclairement similai(2.22), que nous noterons :
H =[] +|R" +OR +O'R (2.19)

Le théoreme de Shannon (relation (2.15)) appliqliéodographie numérique « hors-
axe », avec pour résultat la séparation spatiadrdes ordres de diffraction apparaissant dans
I'équation (2.19), mene a la distance optimalerdgistrement [14]. Pour une forme d'objet
circulaire de diametrdA=AA =AA:

o -3,

0 Y (2.20)

Idéalement, les fréquences spatiales de I'ondéfdeence doivent étre ajustées sur [14]:

(2.21)
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De méme pour un objet de forme carrée de&ate AA =AA , on obtient la distance

optimale d’enregistrement suivante [14] :

p=s 3
8P (2.22)
Vo=t
8py

Pratiguement, les fréquences spatiales peuvenaj@stes en procédant comme suit :
le faisceau de référence est perpendiculaire an g l'enregistrement mais l'objet est

latéralement décalé de quantités :

sz/ldo(g 1 j

p (2 2+3/2
Ay = A (g 1 ] (2.23)
p, (2 2+32

Dans le cas d’un objet carré, le décalage est :

ax = 32%
8 p
3Ad
Ay =220
8 p, (2.24)

2.2.4 Reconstruction d’'un hologramme numérique

Le processus de reconstruction des hologrammesébeuimené par de nombreuses
stratégies. Les reconstructions de I'amplitudeediacphase de I'objet codé sont basées sur la
simulation numérique de la diffraction sur I'ouveet numérique incluse dans I'hologramme
numérique. Pour une distance de reconstructioreé@ydl= —do, le champ reconstruf, est
donné par la version discrete de I'équation (2(€@hnue comme l'algorithme « Discrete

Fresnel Transform ») [1,11,14]. L'ordre +1 est ®ldwcalisé aux coordonnées spatiales

(Ad,u, Ady\). En raison des conditions de Shannon, la distanicémale qui peut étre

entrée dans l'algorithme est donné mhr= ma>{ Ng/A ,MQ//I } Le calcul donne un

résultat complexe, duquel on peut évaluer I'amgditgmodule) et la phase (argument) de

I'image.
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L'intégrale de diffraction de Fresnel de I'équat{@rnl7) est discrétisée en remplacant
la double intégrale par une double sommation ectesdonnées du plan d'enregistrement
sont échantillonnées avec un pas correspondamtiadedla matrice de pixel&a transformée

de Fresnel discrétisée est écrite :

k=K-1l=L-1 ; , 2i | k
A (nAr,mé) :k:0 . H(Ipx,kg) exyg—%(% g +K p)j e{pﬁr(% %D (2.25)

Oul, k, n, msont des indices correspondant respectivemenvensons discretes dg Y, X,
y. Si la reconstruction est calculée ave,L)=(M,N) points, alors les pas
d'échantillonnage deA, sont égaux alAn=Ad,/Lp, et AE:AdO/pr [11,14]. La

transformée de Fresnel discréete est adaptée argeMariété de formes et de tailles d’objets.

La deuxieme possibilité pour reconstruire l'objst &asée sur les formules de
convolution de la diffraction. Une description apjondie a été fournie par Kreis en 1997
[11] et un algorithme a grandissement variableéadétrit dan§l2,26-28] Ceci signifie que le
champ reconstruit est obtenu par cette équationodeolution (* signifie convolution), a
n'importe quelle distanas :

A(xyd)={v{xy H x}0 b xy9 (2.26)

Ou h(x,y,d) est le noyau associé a la diffracton sur la dista d,
w(x,y) = exd ﬁ( X + f/) A B) est un front d’onde sphérique numérique de recoctsn

dont le rayon de courbure ef.. Les paramétres de reconstruction sont reliés au

grandissement de limage reconstryitele telle sorte quel, =-yd,,R =yd,/(y- 1. Le
grandissement peut étre choisi ayes min{ Lp /AA ,Kp//A Q,} , Ce qui signifie que l'objet

reconstruit couvre I'horizon reconstruit de taillp, x Kp, [12].

Le noyau de convolution peut étre la réponse isipahelle de la propagation libre
dans I'espace. Un tel noyau méne a une fonctidradsfert qui est la transformée de Fourier
de la réponse impulsionnelle. L'expression mathigumatdeh est donnée par Goodman [25]
et doit étre adaptée a I'holographie hors-axepealisant la fonction de transfert a I'aide du

théoréme de modulation [26] :
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2
h(x,y,d, )= Id edem//lvd tXty Jexr(—Zin(qu+voy))

2
df +x+y* 2.27)

La fonction de transfert du spectre angulaire pmalement étre employée comme
fonction de transfert du processus de reconstmuci@ns ce cas l'expression mathématique
doit étre adaptée et donnée par [12] :

exp[ 2imd 1Ay A2 () -2 v (y)z}
G(u,v.d)= slu-yl<s Lp /2 d et v s Kp iR,

0 ailleurs (2.28)

Le lecteur pourra considérer les références [12%6our de plus amples détails sur
le processus de reconstruction. Le calcul pratdjuee telle équation peut étre exécuté selon
les propriétés de la transformée de Fourier, déaitemenant a un algorithme a double

transformée de Fourier (DFFT) :
A =FTFT[wxH]xFT[h]] (2.29)

Cet algorithme inclut trois FFT en utilisant la o&ge impulsionnelle, ou bien seulement deux

en utilisant la fonction de transfert du spectrgudaire :
A =FTFT[wxH|xG] (2.30)

Dans les algorithmes de DFFT, I'objet reconstrsit @&hantillonné par un certain

nombre de points qui peuvent étre choisis libremaec (K,L) =(M,N), tandis qu'avec

l'algorithme DFT le nombre de points est donng at ) = (AA&/AO;AAy/AE).

2.2.5 Spécificités de la configuration DIPH

Dans le cas de DIPH, la lentille d'imagerie esba®e a un diaphragme a ouverture
variable. Dans la méthode présentée dans [22,8Qjvdrture est placée au plan focal de
l'objectif. Cependant, les systemes commerciaufoaieation d’image incluent une ouverture
circulaire (diaphragme a iris) a l'intérieur debjectif. Dans cette étude, nous considérons le

cas d'objectifs pour lesquels I'ouverture n'estipeaisée dans le plan focal. Cette ouverture a
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un diameétreg, et elle est placée a la distardgedu détecteur. Le dispositif expérimental est

illustré par la figure 2.14. La lentille est a lasgtionp de I'objet et I'image est a la positipn

de la lentille.

an Cs -
Plan Capteur Plan Objet

d, A
44— Lentille

P Y

ok [
- e

L 4

d(]

- [
- Lt

Figure 2.14 : Géométrie du dispositif d’holographimage

Dans ce cas, l'objet est projeté sur le plan dgstrement, et noton&'(x,y) le champ
complexe projeté dans ce plan. Pour optimiser dgistrement, limage de l'objet doit

entierement se situer dans le plan d'enregistred@nsi le grandissement transversal doit

étre |y| = min{ Np/AA ,MQ/A Q,} . Dans une telle configuration, I'onde d'objet gerwne

bande de fréquences spatiales égale a :

(auxav) =(aA/ApxaA [Ap) = (IMAA/A pX|A A/ P).

Maintenant, I’hologramme image est écrit :

H=|A]"+|R*+ AR +A"R (2.31)

Cependant, la distance de reconstructiod. doit étre au moins

d > ma>{ N|§//1 ,M@//l } afin de satisfaire la condition d'échantillonnagde la phase

quadratique de la transformée de Fresnel discéggation (2.25)). Compte tenu que I'image
de I'objet est projetée sur le plan d’enregistretpen dans un voisinage extrémement proche,

la transformée de Fresnel discrete ne peut pag@leguée pour reconstruire le champ obijet.

La reconstruction de I'amplitude et de la phasetatipit donc étre exécutée selon la
stratégie de convolution avec la fonction de trarisfu spectre angulaire. En effet, la réponse
impulsionnelle ne peut étre calculée car elle rtesfeaa pas aux conditions de Shannon.

Compte tenu que, 000, la fonction de transfert est une fonction umife a bande limitée
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[22,30-33]. Dans le plan de Fourier, la fonction fdgage peut étre écrite ainsi, d’apres
(2.28) :

G'(u,v):{l SI.|U—L!)|SAA>§ I2A ps|v <4 A2 (2.32)
0 ailleurs

et I'onde objet est reconstruite selon :

A =FTYFT[H]xG] (2.33)

L’équation (2.33) peut étre interprétée comme umemille de convolution
identiguement a I'équation (2.26), mais maintef@néponse impulsionnelle est une fonction

sinus cardinal.

La section suivante discute des figures de méote pomparer objectivement les méthodes
DFH et DIPH.

2.3 Comparaison entre DFH et DIPH

La seconde partie du Chapitre 2 propose une anagtsllée de cing figures de
mérite basées sur des aspects théoriques et détatigexpérimentaux. Ces figures de mérite
sont : le filtrage et les algorithmes, l'influende I'ouverture, l'efficacité photométrique, la
résolution spatiale et le bruit de décorrélatiorousl présentons un modele théorique
comprenant tous les parametres physiques (albedbtolojet, surface du pixel, nombre
d'ouverture, grandissement transversal, diameft ebpuissance laser) permettant d'établir
le rapport photométrigue comme outil de comparaiséfin d'étudier l'influence de la
décorrélation de speckle, la phase optique dedansgruction objet doit étre calculée. Le
décorrélation apparait quand un changement se iprada surface de l'objet. Dans cette
partie, nous appliqguons un chargement mécaniqbjatlavec une reproductibilité tout a fait
bonne. En changeant le chargement mécanique, atifférchangements de phase avec
différentes décorrélations sont produits. Une md¢hbasée sur un filtrage passe-bas est
employée pour comparer objectivement la sensilbdés deux méthodes a la décorrélation.
Les équations données pour une comparaison olgestmt expliguées dans le sens de
I'enregistrement optimal, selon les conditions dearhon. Il est évident que des
avantages/inconvénients des deux méthodes peuvsntééhangés si on modifie les

conditions expérimentales considérées comme épdimales.
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2.3.1 Filtrage et algorithmes

Comme discuté préalablement, les algorithmes oeligges similitudes fortes. Le tableau 2.1
donne une vue d'ensemble des propriétés des difésranéthodes de reconstruction. La
méthode de reconstruction la plus simple utilise@@ographie numérique est la transformée
de Fresnel discréte. Le plus haut niveau de coniplexst obtenu par le procédé de
convolution avec grandissement variable, mais diobeut étre reconstruit avec le méme
nombre de points que le capteur d'enregistremeit [& temps de calcul est indiqué pour un
Pentium 4CPU 2.99GHz avec 2Go RAM et les logicais été construits avec MATLAB.

Notons que la charge de calcul n'est pas représeatdement par le nombre de calculs FFT,

mais que ce dernier y contribue principalement.

Reconstruction DFH DIPH
Méthode de Transformé de Fresnel Convolution avec Convolution avec
reconstruction Discrete grandissement filtrage binaire
Nombre de FFT 1 20u3 2
Nombre de points| libre, libre,
libre, (K,L)=(M,N
de calcul (K.L)=(M.N) (K,L)=(M,N) (K,L)=(M,N)
rechartllonmane impose ibre imposé
AA Lp, /Ad, x A Kp /A
de l'objet ALR[AGx A Kp/A & 2MxN MxN
Filtrage dans le . .
g non oui oui
plan de Fourier
Fonction de - hase quadratiqué tout-ou-rien
filtrage P q q

Terme de phase oui, onde sphérique

q“a‘.’fa“q“e non de reconstruction non
additionnel
Echantillonnage d¢
I'objet reconstruit (AdO/LpX A/ pr) (px,py) (px,py)
2.703s pour 7.25s pour 3.203s pour

Temps de caleul | |y~ (2048,2048) | (K.L) = (1024,1360)| (K.L) = (1024,1360)|

Complexité * Fokk ok *okk

Tableau 2.1. Attributs des méthodes de reconstiutti

67



Chapitre 2- Choix de la méthode

2.3.2 Influence du diaphragme d’ouverture

Cet aspect n'apparait pas clairement dans laalittéy, mais il doit étre précisé que
I'hologramme image est également I'hnologramme niguérde Fresnel du diaphragme
d'ouverture. Ceci signifie que I'holographie imalpst étre optimisée selon les mémes regles
qgue pour I'nolographie numérique de Fresnel. Aiesselon la relation (2.20), nous devons

placer l'ouverture a la distance :

d, = @ (2.34)
Ceci signifie que I'ouverture numérique de la lenti'imagerie doit étre telle que :

\

In. (2.35)

sinag'O b -
2d, (2+

A
2
Par exemple sit = 532nm efp, = 4,64um, on a siar [10,0183. Ainsi la méthode DIPH ne
fonctionnera que si l'ouverture numeérique de l'ierag est faible. En effet, si I'équation
(2.35) n'est pas respectée, les trois ordres dimatibn de I'hnologramme du diaphragme se
recouvrent et ainsi l'ordre +1 utile de I'équati(®31) est corrompu par l'ordre 0 de
l'ouverture. Notons que l'ouverture numérique esiesnent liée a la longueur d'onde et la
taille du pixel, quelque soit la taille de l'objetisque l'optimisation est liée au diameétre

d'ouverture. Dans le cas de DFH, l'ouverture numoériutile du faisceau est définie selon le
faisceau capteur-objet (Figure 2.10). Elle estégasina’ UAA d, :)I/(( 2+ 3/ 3 p), de

ce fait donnant le méme résultat que I'équatioB5)2.De ce point de vue, I'optimisation suit

les mémes regles pour les deux méthodes et nesigpandante de la taille de l'objet.
2.3.3 Résolution spatiale

En holographie numérique, la résolution spatialesde domaine reconstruit s'avere

étre égale a [11,14] :

Ad, _Ad,

Py = ND, Py Mp, (2.36)
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Son interprétation est simple : c'est la largeurladéache de diffraction numérique d'une

ouverture numérique rectangulaire avec la te(imspX X Mpy) et une transmittance uniforme.

Elle dépend seulement de la taille du capteur, adéohgueur d'onde et de la distance

d'enregistrement. En reconstruisant l'objet par miéthode de convolution avec un

grandissement ajustable, la résolution spatialeiedévp; :|y|,ox et p) :|y|py dans

'horizon reconstruit qui a une taille reliégya [12,26,27].

A partir des équations (2.20) et (2.36), la résotugquivalente & I'hologramme de

Fresnel reconstruit dans le plan du capteur aagdifithme DFFT est simplement :

,_(2+32) R jan

_(2+3/2) . jan
Jt > N =

; o (2.37)

Py

Lorsque I'ajustement du grandissement est régléelt sorte que l'objet reconstruit

est donné par la taille de I'horizon du capteuriglom d'enregistrement), puisqudA, NP,

(avec relation similaire pour la directigh ceci conduit a :

(2+3/7) n
2

(2+3V2)

Y =
Px 2 (2.38)

py =
Dans le cas de I'holographie image, la résolutjpatiale est influencée par la lentille
d'imagerie. La réponse impulsionnelle du processtidiée a la réponse impulsionnelle de la
lentille d'imagerie. Il suit que la résolution dpkt est donnée par la taille du speckle dans le
plan d’enregistrement [34]. La taille de la tackelige au spot de diffraction de I'ouverture de

la lentille d'imagerie, et elle est donc donnée:par

p.=p :AdD :(2+3\/§)px
X "/ 2 (2.39)

Les équations (2.38) et (2.39) montrent que, dasscbnditions de Shannon, les
résolutions spatiales sont équivalentes pour lax deéthodes.
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2.3.4 Influence de la décorrélation de speckle

Une limitation des deux méthodes est donnée pdédarrélation de speckle qui se
produit quand l'objet est déformé. Cette décorimiahjoute un bruit de fréequence spatiale
élevée au signal utile. En raison de cette infleehes cartes de phase non filtrées ne sont pas
directement appropriées a la visualisation ou &deparaison avec quelques résultats
théoriques. En outre, la carte de phase non filttéi¢ étre déroulée avec un algorithme
immunisé au bruit, mais les méthodes alternatiasgds sur un filtrage sinus/cosinus existent
[35]. La décorrélation de speckle a été théoriquerndeudiée par beaucoup d'auteurs [34,36-
39].

Pour étudier la décorrélation de la phase du spedél description statistique du
second ordre est d’'intérét. En particulier, la dégation intervient lors de la comparaison de
deux phases optiques extraites a partir d'enregistnts. C’est une variable aléatoire ayant les
propriétés de la phase d'un speckle. La raisoguesta phase optique est étroitement liée a la
surface objet, qui est le plus souvent une sunfageeuse. Ainsi, la description des propriétés
de la corrélation est liee a la fonction de dendé@éorobabilité du second ordre de la phase
[39, p.406]. Le calcul analytique de la fonctiondimsité de probabilité conjointe de la phase
¢ et ¢ de deux speckle est délicat et ne sera pas é@étiilis ce Chapitre. Le lecteur est
invité a lire cette référend@®9, p. 406] et [40, p.163].

Nous notonse= ¢4—¢p le bruit induit par la décorrélation du specklegrendeux
champs objets reconstruits avec deux états diff@réa I'objet, et notons le changement de
phaseAg d0 a la charge de I'objet. Ongg =y, +£+A¢@, Ap étant considéré comme une
variable déterministe. La densité de probabilitpaihél du module du facteur de cohérence

complexe|,u|. Pour la phase optique, la densité de probalilitésecond ordre du bruit de

phases est donnée par I'équation (2.40), Bir || cos(e) [34] :

1-14 - .
ple) ==~ -7) 3’2[ﬁsm g+ T +\/1—/3’2J (2.40)
L'équation (2.40) décrit la probabilité du bruit pdease dans la difféerence de phase
entre deux reconstructions, dont le taux de cdroélast J4, pour n'importe quel chargement
de l'objet (mécanique, pneumatique, thermique, staue, etc). Notons que dans [37-39], M.
Lehmann a discuté la décorrélation de speckle daoas de speckle résolus et non résolus et
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en tenant compte d’'ondes de référence lisse owpmie dpeckle. Dans [38], la densité de
probabilité de I'erreur de phase induite par laodétation est déclinée en tenant compte du
nombre total de grains de speckle par pixel, qpedd du rapport entre le déplacement du
speckle dans le plan image et la taille du pixelcdpteur. Bien que I'équation (2.40) soit

établie sans prendre en compte l'intégration dpapiassible due a la surface pixel (speckle

résolu ou non), elle ne dépend simplement que daefficient de corrélatiod,u|. Les

courbes de I'équation (2.40) et des équations asna@ns [38] présentent en outre les mémes
profils. Il en résulte que I'équation (2.40) petreéutilisée comme indicateur pertinent pour
comparer la sensibilité a la décorrélation destdifites méthodes expérimentales, le facteur

de corrélatior|y| étant un marqueur qualitatif extrait des donnéegementales.

La mesure de I'équation (2.40) peut étre obtendensk méthode décrite dans
I'article [42]. La soustraction entre la différende phase filtrée passe-bas et la différence de
phase non filtrée permet une évaluation de I'égpe du bruit inclus dans les données brutes.
Sih(l,Kk) est le noyau de convolutioxn utilisé pour le filtrage passe-bas, alors I'ébgre de

bruit mesuréo, est lié a la vraie valewr; de I'écart type de bruit par I'équation (2.41) :

g, =0. \/1— 2h, (00)+ kz 'in\hf (|,k)\2 (2.41)

Les équations (2.40) et (2.41) seront employéesr paalyser les résultats

expérimentaux de la sensibilité a la décorrélatierspeckle.
2.3.5 Efficacité photométrique

On considere un objet circulaire illuminé par lsdade puissandg,. On considére
I'objet comme un diffuseur lambertien dont l'albeést notéRy. Nous considérong le
coefficient de transmission du cube semi-réflé@nssPuis, tenant compte qdg doit étre
fixé par I'équation (2.20) et que la surface ob@S,, I'éclairementpry donné sur le capteur
(figure 2.1) est donné par I'équation (2.42) :

___ TRA’R (2.42)

(2+3V2) s

I DFH
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Dans le cas ou l'image de I'objet est projetédesgapteur par I'objectif, I'éclairement

devient :

TRRTRB .
| pipn SIRLE G g (2.43)
bj
Ou on a notd_ le facteur de transmission de l'objectif de folioratd’'images. Les équations
(2.35), (2.42) et (2.43) conduisent au rapport :

o 1 4 (2.44)

Ainsi, nous constatons que l'efficacité photomeéeiegst Iégérement en faveur de la
méthode DFH. Ce résultat est également indéperntiala taille de I'objet, prouvant qu'il n'y
a pas d’avantage spécifique de la méthode DIPH powrand objet comparé a la méthode
DFH. Pratiquement, dans la méthode DFH et a pdetitéquation (2.20) un objet trés étendu
doit étre placé loin du capteur d'enregistrementedt pourrait étre un aspect limitatif.
Cependant, il est possible de réduire pratiquenaetatlle de I'objet a I'aide d'un ensemble de
lentilles divergentes qui produit une image virtleele plus en plus proche du capteur (voir
figure 2.2) [43]. Ce cas conduit &orn/lppy=1. Mais, en termes de rendement
photométrique, il n'y a pas de différence signtfia entre les méthodes DFH et DIPH
(équation (2.44)).

2.4 Comparaison expérimentale

2.4.1 Parametres expérimentaux

La comparaison expérimentale est basée sur urféraaretre en configuration de
Mach Zehnder, en accord avec les figures 2.1 et @€s configurations ne seront pas
détaillées et on se contente de donner quelquasngares expérimentaux. Le capteur possede
8 bits etMxN=1024x1360 pixels de taille 4,65umx4,65um. La sode&imiéere est un laser
HeNe continu 4 = 632,8nm P, = 30mW) et l'objet est une structure mécanique dée tai
AAX DA, = 40x35mm. L'objet est localisé 8, = 1030mm du capteur et il est illuminé avec
un spot circulaire de 40mmde diametre. Dans le cas de DIPH, la lentille djeree est

associée a un diaphragme d'ouverture variable plastde son plan. Le grandissement est tel
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qgue l'image de l'objet couvre entierement le captees fréquences spatiales sont ajustées
selon I'équation (2.23).

Pour comparer les deux méthodes, I'hologramme nguoeest reconstruit en utilisant
la transformé de Fresnel discrete avegd) = (2048,2048) et avec la méthode de convolution
tels que K,L) = (M,N) = (1024,1360). Dans ce dernier cas, nous obtenormbjet reconstruit
ayant le méme horizon que celui obtenu avec DIRH (g tableau 2.1).

Le grandissement pour la méthode de convolutiorchesisi identique a celui obtenu

avec l'objectif, soit|y| = 0,146. La lentille & une longueur focale de 150ntie eliaphragme

est placé a 145mm du capteur. De I'équation (2.B4)liamétre optimal en respectant
Shannon esi = 6,32mm, soit sior = 0,021, menant a un nombre d’ouverture égal 8.23
Puisque l'ouverture est un diaphragme a iris, dnétre est ajusté avec 4 valegs= {3,56;

55; 7,41; 9,94} mm. Malheureusement, il n'a paé possible d'ajuster le diaphragme
exactement a son diametre optimal. Les amplituéssfaisceaux de référence et objet sont

ajustées au méme niveau pour les deux méthodes.

Pour étudier la décorrélation, nous appliquonshargement mécanique a I'objet avec
une reproductibilité tout a fait correcte. Cettenbe reproductibilité peut étre appréciée sur
des résultats expérimentaux. Pour chaque configar&xpérimentale, nous enregistrons 5
états de l'objet correspondant a 4 chargementsmugess. Le filtrage des cartes de phase
brutes est réalisé par un filtre moyenne glissdstéaille 5x5 pixels selon la méthode décrite
dans [35]. Le filtre moyen utilisé pour étudier Beuit de décorrélation selon la méthode

décrite dans [42] est de taille 7x7 pixels menang & 0x/0,989.
2.4.2 Reconstructions

La figure 2.15 montre I'objet reconstruit avec tess algorithmes du tableau 2.1. Le
temps de pose est 573ms. La figure 2.15a montredmp reconstruit avec les trois ordres de
diffraction inclus dans le champ total. La partisleudu champ correspondant a l'objet
reconstruit est échantillonnée par 511x511 pixelscades paf\é =An = 68,6um. Les

reconstructions de la figure 2.15b,c sont échamtilées par 1024x1360 pixels avec un pas

Px = py = 4,65um.
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Figure 2.15. Reconstructions de I'objet, a) DFH rdnsformation de Fresnel discréte, b)

DFH : Convolution avec grandissement, c) DIPH : Cealution

L'amplitude obtenue figure 2.15b est assez similaircelle de la figure 2.15c, a
I'exception de la légére différence de taille ddjet qui peut étre observée, et qui est due au

grandissement transversal qui n'est pas rigouresrsiete 0,146 pour DIPH.

Spectre del’hologramme Spectre Filtre Spectre del’hologramme Spectre Filtre
a b
Spectre del'hologramme Spectre Filtré Spectre del’hologramme Spectre Filtré

Figure 2.16 : Filtrages pour DIPH avec les ouvertes a)@, = 3,56mm, b)g, = 5,5mm, c)
@ =7,41mm, d)g, = 9,94mm

La figure 2.16 présente les spectres des hologranobeéenus par DIPH pour les
différents diametres du diaphragme, ainsi que tesctfons de filtrage tout-ou-rien. Les
cercles en rouge délimitent les zones utiles datepée I'objet. On observe que le spectre de

I’'hologramme est de plus en plus brouillé plus ograente le diameétre du diaphragme.
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Figure 2.17 : Différences de phase, a) DFH : Noritfiée avec convolution, b) DIPH : Non
filtrée, c) DFH : filtrée, d) DIPH : filtrée

La figure 2.17 montre les différences de phased(two27) obtenues pour DFH et
DIPH avec la méme charge appliquée. Les figurega2dt 2.17c montrent les cartes de
phases non filtrée et filtrée pour DFH. Les figuekrb et 2.17d montrent les cartes de phase
non filtrée et filtrée pour DIPH avec le diamétge = 5,5mm. La figure 2.17 montre la
concordance trés bonne entre les deux méthodemeedappréciation de la reproductibilité
correcte du chargement mécanique. En effet, |dteésabtenu avec DIPH présente tout juste

un peu plus de franges que celui obtenu avec DFH.
2.4.3 Influence de I'ouverture

Comme précisé, I'hologramme image est égalementofnamme de Fresnel de
l'ouverture. Ainsi le diaphragme peut étre recarnsen calculant la transformée de Fresnel
discrete aved; = dp = 145mm. Quandp > 6,3mm, le diamétre ne respecte pas les condition
de Shannon, de ce fait le recouvrement des traisesrde diffraction de l'ouverture se
produit. Ceci signifie que la partie spectrale eutdle I'objet, également localisée aux
fréquences spatialesg(vp) est recouverte par la contribution de I'ordreczée la pupille. |I
s’en suit une pollution due a ces ordres de difivac Cette pollution peut s’observer
également sur la figure 2.16. La conséquence estlep variations de phase entre deux
chargements mécaniques sont corrompues et qusiltéité des franges diminue. Les figures

2.18a,b,c,d montrent le champ reconstruit par toanmge de Fresnel discrete avec la mise au
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point sur le diaphragme a iris, pour respectivernggnt {3,56; 5,5; 7,41; 9,94}mm. On peut
clairement observer le recouvrement pgye 7,41mm. Les figures 2.18e,f,g,h montrent les
variations de phase obtenues avec les quatre desn@&buverture différents. Il est observé
gue la visibilité des franges diminue drastiquenmair ¢ = 7,41mm, la partie droite de la
figure étant d'abord affectée. La figure 2.18h meitda diminution forte de visibilité obtenue

pour ¢ = 9,94mm.

<) 4 ] h)

Figure 2.18 : Reconstructions holographiques du glaragme a)@, = 3,56mm, b)g, =
5,5mm, c)@, = 7,41mm, d)g, = 9,94mm et differences de phase obtenues avec Da¢pH
@ = 3,56mm, f)g, = 5,5mm, g)@, = 7,41mm, h)g, = 9,94mm

Cette analyse expérimentale confirme que la métiiédl est seulement valide si
l'ouverture numérique du systeme de formation djenast faible, typiquement avec des

nombres d’ouverture supérieurs a 20.
2.4.4 Résolution spatiale

A partir des paragraphes sur la résolution spagiatkes parametres expérimentaux, les
résolutions spatiales sont évaluées pd =15,03m et g”=19,84um pour DFH et
,dXV:,dyV: 15,51um pour DIPH. Ces valeurs sont proches, ce qui f#ggue les résolutions
spatiales sont identiques lorsqu'on respecte lesditons de Shannon. Les mesures
expérimentales de la résolution sont effectuéesmrauit : une zone carrée de 101x101

pixels est extraite a partir des objets reconstrefitinclut suffisamment de grains de speckle.
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Ensuite, la fonction d'auto corrélation des imaggettst calculée a l'aide d’algorithmes FFT
et, apres normalisation, on extrait des profilyanix.

Figure 2.19 : Image moyenne, zone extraite et autoélation a) DFH, b) DIPH @, =
3,56mm, c) DIPHg, = 5,5mm, d) DIPHg, = 7,41mm, e) DIPH®, = 9,94mm

Les figures 2.19a,b,c,d,e montrent les sous imegettles fonctions d'auto corrélation
pour respectivement DFH et DIPH aveg = {3,56; 5,5; 7,41; 9,94}mm. La figure 2.20

présente les profils de la fonction d'auto coriétabbtenus pour DFH et DIPH.
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1 5
—— DFH
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0.8" — ¢D = i}i
B =7,41
\ é, = 9,94
0.6} l
=2
<
0.4;
0.2}
0=—== ' : '
-40 -20 0 20 40
x{pm}

Figure 2.20 : Profils de la fonction d'auto corrétaon pour DFH et DIPH

La figure 2.20 montre que les résolutions spatiates comparables pour tous les cas.
Elle est légerement meilleure pogs = 7,41mm puisque l'auto corrélation est plus &roi
mais pourg, = 9,94mm, la résolution est dégradée puisque labeoest plus large que la
largeur théorique du grain de speckle (fy23. Ainsi, il apparait que l'augmentation de
I'ouverture n‘améliore pas la résolution, du fai¢ dg courbe pougy = 9,94mm est plus large
que pourgy = 3,56mm. En effet, le chevauchement des ordredifttaction du diaphragme
d’ouverture dans I'hologramme de Fresnel partiépdégrader la résolution spatiale lorsque
le diametre d'ouverture du diaphragme dépasseentane valeur. Il n'y a donc pas d'intérét

a augmenter le diametre d'ouverture du diaphragme.
2.4.5 Décorrélation de speckle

Comme discuté précédemment, l'influence de la déledion de speckle est estimée
pour le cas pratique de la mesure de déformatian.cBnséquent nous avons appliqué le
méme chargement mécanique dans des configuratkp&rimentales et nous avons alors
estimé la densité de probabilité de la carte dé.b¥ous avons appliqué quatre chargements
mécaniques, accrus par étape constante. L'apprtivimale la densité de probabilité
expérimentale par I'équation (2.40) permet une @aipon objective du degré de
décorrélation, donnant des clés pour comparenisilsiéité des méthodes a la décorrélation.
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Figure 2.21 : Sensibilité a la décorrélation, (1gtbrmation entre la §eet la £
reconstruction, (2) déformation entre 1a®5°et la £ reconstruction,/7 /7 données
expérimentales, o approximations avec eq. (2.40)

La figure 2.21 montre la densité de probabilitédéeorrélation de speckle pour le
DFH et DIPH et pour deux états de déformations¢i¢ et (2). L'état (1) correspond a la
différence de phase entre [8"%et le £ chargement et I'état (2) correspond a la difféecte

phase entre le*B%et le £ chargement. La valeur estimée|y1¢et I'écart type de brui; sont

indiqués pour chaque courbe. Le tableau 2.2 prédesatvaleurs expérimentales g¢ dt o;

pour les deux méthodes, en fonction du diametneoet les deux états de chargement.
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Charge (1) Charge (2)
Méthode

Ul | o.(rad) | | | o (ra)
DFH 0,942] 0,645 | 0,904 0,770

DIPH :@, =3,56mn | 0,961 0,582 | 0,944 0,660
DIPH :@, =5,5mn | 0,950 0,584 | 0,914 0,731
DIPH :@, =7,41mn | 0,833| 0,929 | 0,854 0,878
DIPH :@, =9,94mn | 0,793 1,027 | 0,764 1,061

Tableau 2.2 : Mesure de la décorrélation de speckle

La figure 2.21 prouve que la décorrélation de slgeekt fortement influencée par la
taille d'ouverture. Elle montre que la décorrélatie speckle augmente avec l'augmentation
de l'ouverture du diaphragmen(= 9,94mm), et elle parait étre « saturée » puisgly a pas
de différence significative entre les deux étatsckdargement, alors que ce n'est pas le cas
pour ¢ = 3,56mm (voir tableau 2.2). Il en découle que DEbst moins sensible a la
décorrélation que DIPH si l'ouverture numériquepdss grande qud/((2+3V2)px (équation

(2.35) non respectée).

Dans ce cas, DIPH est plus sensible a la décamélavec une grande ouverture. Ce
résultat n'est pas compatible avec les résultagd lsonnus de Lehmann [37-39], qui a
démontré que la décorrélation de speckle diminuec avaugmentation du diamétre
d'ouverture. Cette contradiction est due a l'infeeede I'ordre 0O du diaphragme qui induit des
fluctuations de phase en plus de celles produiéedapdécorrélation de speckle pure induite

par le chargement mécanique.

Quand les conditions de Shannon sont rempliesy sim/((2+3V2)p,), les deux
méthodes ont la méme sensibilité a la décorrélateoaspeckle. Ceci peut étre apprécié avec la
figure 2.21 pourg = 5,5mm pour lequel les courbes de DFH et DIPH goasi superposées.

Il est prévisible que poug = 6,3mm (Conditions de Shannon pour l'ouvertues)dourbes

seront parfaitement superposées.
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2.5 Conclusion

Ce Chapitre a exposé des figures du mérite pogotaparaison entre I'holographie
numérique de Fresnel et I'holographie numériquegendn raison de la simplicité de la
transformée de Fresnel, I'holographie numeérique Fdesnel est tout a fait adaptée au
traitement d'image simple et automatisé. Le réim@rdial du diaphragme d'ouverture dans la
configuration d'holographie numérique image a été em évidence. Il est montré que le
diaphragme doit satisfaire aux conditions de Sharde son propre hologramme numérique

de Fresnel.

Dans le cas de la méthode d’holographie numériquageé, si les conditions
d'échantillonnage ne sont pas respectées, l'olgevnstruit et la phase optique sont
corrompues par un bruit d0 a la superposition desee de diffraction du diaphragme
d'ouverture. Ainsi, la résolution spatiale est ueficée par le diamétre d’ouverture du
diaphragme et tend a se dégrader lorsque celuigghante. En revanche, dans les conditions

de Shannon, les résolutions sont identiques psutdex méthodes.

La sensibilité a la décorrélation du speckle eginantée avec l'augmentation de
l'ouverture du diaphragme. Ce résultat est étonmantpte tenu des études antérieures sur la
décorrélation du speckle, mais il peut étre exgdigpar linfluence primordiale du
chevauchement ou non des ordres de diffractiothdéobramme de Fresnel du diaphragme.
La décorrélation induit une forte diminution du papt signal sur bruit sur les variations de

phase entre deux états de chargement mécanique.

L'étude menée au cours de Chapitre induit une aprestce pratique sur les méthodes
d’holographie numérique que nous utiliserons pasuiiée : la configuration de Fresnel est la
plus simple car elle ne nécessite pas d’ajout dille ni de réglage du diaphragme
d’ouverture (tant en position gu’en diametre). Ctenfenu que nous travaillons avec des
objets de taille modeste, la méthode d’hologamiemérigue de Fresnel sera
systématiquement mise en oeuvre pour les étuddessuratériaux composites aux Chapitres

3 et 4 de cette thése.
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3.1. Introduction

Dans les derniéres décennies, les matériaux coteposnt trouvé une utilisation
croissante dans les applications structuralesisarrae leur spécificité a la traction élevée, et
de leurs bonnes propriétés de résistance a lauéatsy a la corrosion [1]. Cependant, la
fiabilité des structures composites peut étre gearaht affectée par la présence de modes de
défaillance tels que le délaminage, les fissurek dwratrice et la rupture des fibres, qui sont
typiques des matériaux composites stratifiés [2jc® que le contrble de I'état de santé de ces
matériaux lors de leur utilisation est une nécéssliverses technigues non destructives sont
utilisées pour mesurer des déformations de la seirfla propagation de fissures internes ou

plus globalement pour détecter la présence de tfalu

L’émission acoustique (EA) est une des méthodesumeg de contrdle non destructif
(CND) [4]. L'onde élastique transitoire est génésédte a une déformation brusque au sein
des matériaux ou des structures. Un capteur, ledleitoent de type piézo-électrique, en
contact avec le matériau surveillé, détecte I'andeanique élastique et convertit le tres faible
déplacement (la frequence de I'onde mécaniquel@asted en un signal électronique qui est
amplifié puis traité. Habituellement, le capteuEA’ est fixé a la surface de I'échantillon.
Dans les derniéeres évolutions, les capteurs pitmtrigilues d’EA sont intégrés dans la
structure dans le but de diagnostiquer le viediisent pour optimisan fine les opérations de
maintenance [5,6]. En revanche, l'insertion d'émé&nt étranger dans un matériau provoque
une modification locale du comportement mécanigeidadstructure. Il est donc primordial
d'étudier I'impact de l'insertion de ce capteurssipropriétés mécaniques de la structure.

Les méthodes optiques interféerométriques ont unsilsiéite élevée et elles permettent
I'analyse compléte du champ de la zone inspectég rsécessiter de contact physique avec la
surface. Elles peuvent parfois fournir des infoiiorat la ou les autres techniques ont échouée
ou ne peuvent pas étre appliquées [7,8]. Parmitdelniques optiques, des méthodes
d'inspection non-conventionnelle basées sur I'mafdge ont démontré un grand potentiel

dans les essais non destructifs et la caracténisdés matériaux composites stratifiés [9].

Le contrdle non destructif par holographie numésigst basé sur I'application de la
technique d'interférométrie holographique et periaeatétection de défauts locaux. Diverses
méthodes sont utilisées pour appliquer une chaggeré sur le matériau telles que : un

chargement mécanique, un chargement thermiqueplicagion d’'une pression, ou une
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sollicitation acoustique [10-13]. Les procédés riid@meétriques permettent de visualiser et
de mesurer des déformations infimes a la surfageedpiece. L'utilisation de ces méthodes
pour le CND est effectuée en sollicitant la pieda défaut interne est détecté par une
déeformation superficielle. Plusieurs modes de atdfiion permettent d’adapter la méthode
choisie en fonction du type de défaut a détectdestmatériaux a contréler. Ce peut étre soit
une sollicitation quasi-statique, soit une solitiin dynamique. Lors de cette sollicitation, le

procédeé utilisé permet de faire apparaitre un rédedranges qui met les défauts en évidence

[9]

Dans ce Chapitre, nous proposons d’appliguer deaohniques d’holographie
numérigue de Fresnel a I'analyse de structures osit@s : la premiére est la méthode du
temps moyenné appliquée a un essai de sollicitalymamique pour une analyse vibratoire;
la seconde est une méthode trichromatique appliquée essai de sollicitation statique en
flexion 3 points. Les matériaux composites étudiést des poutres stratifiées. Ce travail a
pour objectif d’apporter des analyses qualitatilmsgucoup plus que d’obtenir des résultats

quantitatifs précis sur les matériaux.

3.2. Mise en ceuvre des matériaux

Nous utilisons dans ce travail des stratifiés upittionnels fibres de verre / résine
époxyde élaborés au laboratoire. Le renfort se osmple nappes de fibres de verre fournies
sous forme de rouleaux. La matrice utilisée estneétange d’'une résine époxyde (SR1500) et
d’un durcisseur (SD2505) fournie par la societé@IN. Les plaques sont élaborées avec le
dosage massique suivant : 50% de fibres, 37,5%dlea époxyde et 12,5% de durcisseur. La
mise en ceuvre des stratifiés est réalisée par g@udaus vide, par la technique dite du
« sac » [14]. Les différentes couches sont stéafiet imprégnées a température ambiante,
puis moulées sous vide entre un moule et un comndle aprés interposition de divers tissus
de démoulage. Le « Peeltex » est un tissu de dédgmidont la fonction principale est de
préparer les surfaces du stratifié pour assureesagélaminage du tissu, une bonne interface
pour toute opération de collage ou de finition.tissu Peeltex est ensuite recouvert d'un film
plastique perforé, le « Perforex ». Ce film periiassurer 'homogénéité de la résorption de
la résine. Enfin un composant final, le « Pleedesst déroulé sur le Perforex, de maniere a
assurer un vide uniformément réparti. Cet enseméiienis dans une poche dans laquelle on
fait un vide (dépression de 30 kPa) pendant 10dseaitempérature ambiante. L'interposition

d'un moule et d'un contre moule permet de conti@paisseur des plaques réalisées. Le taux
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de fibres est estimé a 25%, et il est obtenu awv@ohnaissance des densités et la mesure de

masse et de volume.

La découpe des plaques sous forme d’éprouvettasa@sice ensuite a l'aide d’'une
tronconneuse a disque diamanté. Les éprouvettea@ue avons utilisées pour nos essais
comportent 12 plis a 0°. Elles ont pour dimensi®®8 mm de longueur, 30 mm de largeur et
de 4 mm d'épaisseur. Des pastilles métalliquesuleines ont été intégrées au sein de
certaines éprouvettes (figures 3.1 et 3.2). Ellesulent la présence d’'une pastille piézo-
électrique pour I'application de la méthode d’EAn @Gbtient deux types d’éprouvettes : ESP
(ESP acronyme de « éprouvettes sans pastilles BABt (acronyme de « éprouvettes avec
pastilles »). Le tableau 3.1 montre les différenliesensions des pastilles utilisées. La pastille

est située au centre de I'éprouvette.

Pastill=
metalliques

Figure 3.1 : Structure des deux types d’éprouvette

Emplacement
de la pastille

ESP EAP

Figure 3.2 : Image des deux types d'éprouvettesatifiees
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Pastille métallique R P, P;s | Pq

Diametre (mm) 14 14| 75| 75
Epaisseur (mm) 0,5 1 0,5 1

Tableau 3.1 : Dimensions des pastilles métalliqueggrées au sein du matériau
3.3 Analyse vibratoire par holographie numérigue en termps moyenné

3.3.1 Introduction et principe de la méthode de teps moyenné

L'étude des vibrations des structures présententérét majeur dans un nombre
important de secteurs industriels. L'un des aspeatticulierement intéressant actuellement
concerne la réduction des vibrations. L'identifimat des propriétés dynamiques des
matériaux, le contrdle non destructif et I'étude adumportement vibratoire des structures

nécessitent une riche base de données expérinsefitald 8].

Les techniques de mesure sans contact sont d'éréintévident dans la mesure des
vibrations. Contrairement aux méthodes traditiolesebasées sur les capteurs discrets, ces
techniques sont caractérisées par I'absence deesnagsitées a la structure vibrante. Leur
utilisation n’en modifie donc pas les propriétéanB la plupart des applications industrielles,
I'échelle des amplitudes de vibration est de nadufavoriser l'utilisation des techniques
interférométriques. D. Borza est I'un des chercheuni s’est intéressé a I'étude vibratoire par
les techniques d’interférométrie speckle [19,2Bprésente une méthode de temps moyenné
avec une haute résolution et un contraste élewe ée$ franges sombres et les franges
brillantes. Il propose également un algorithme detement, permettant l'utilisation du
specklegramme en temps moyenné pour calculer urie da phase déroulée liées aux

vibrations. La méthode est basée sur la technigudalage de phase [24].

Dans ce Chapitre, nous proposons d'étudier la tquendu temps moyenné en
holographie numérique de Fresnel. Le principe duptemoyenné fut tout d’abord établi par
Powell et Stetson en 1965 [25]. On dit aussi igt@rnétrie holographique par «intégration
temporelle ». Cette méthode est souvent utilisée panalyse vibratoire. Elle permet en effet
de visualiser non seulement la carte des dépladsmder’objet en vibration périodique mais
également les lignes nodales. Son principe est Isinjp6,27]: dans un montage
holographique classique, on enregistre I'holograndméobjet en vibration avec un temps de

pose long devant la période de vibration. Classigrd, on repére les fréquences propres par
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interférométrie holographique en temps réel [9]ispon enregistre les hologrammes par
intégration temporelle & ces fréquences propres &eméme montage. Cette méthode
d’enregistrement a fait I'objet d'un trées grand roen d’applications de I'holographie

« analogique » au cours des trois derniéres déegnobmme |'étude de comportements
vibratoires de structures ou le contréle non desfrpour l'identification de défauts dans les
assemblages composites [9].

Par ailleurs, sous excitation contr6lée de faibheplgude, les vibrations multi-
harmoniques peuvent étre analysées en ajustamédaeince de la modulation sinusoidale
appliguée a lI'onde de référence, a celle de chagu@onique. Dans ce contexte, il est aussi
possible de démoduler les franges en utilisantattgsithmes de décalage de phase [28]. Ces
méthodes sont eégalement applicables en shearographie front d’'onde enregistré est une
version cisaillée du front réel [29]. En holograpbkt en interférométrie de speckle, les lignes
les plus brillantes localisent les nceuds de vibnatAinsi, en raison de la faible visibilité des
franges, les specklegrammes en temps moyenné dd@trerrehaussés pour étre exploités. A
cette fin, des méthodes basées sur le décalagehake §21], la soustraction [30] ou la

fluctuation d’amplitude [31] ont été proposées lpgrasse.

Ces approches augmentent le rapport signal/bruitim@ge, mais d’'une maniére
générale, le contraste des franges reste relativiebas ; par ailleurs, elles exigent au moins
deux images pour étre applicables. Considérantrerarques, considérant également que
I'holographie en temps moyenné sur plaque est upemextrémement puissant pour étudier
les vibrations d’une structure a partir d’'une seirfeage, mais nécessitant un procédé
chimique lourd, nous avons souhaité étudier lesiph$és que pouvaient offrir la méthode
du temps moyenné en I'holographie numérique denéteappliquée a I'étude de matériaux

composites stratifiés.

Dans ce sens un schéma de dispositif expérimentdh dechnique temps moyenné
proposé sera presenté aprés une expliquation ldétaili principe de cette technique. On
finira par les résultats expérimentaux obtenus pesr éprouvettes sans pastille et les
éprouvettes avec pastille, en étudiant I'influertt cette pastille incorporée au sein du

composite stratifié.
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3.3.2 Notion de vecteur sensibilité

Les mesures sans contact & base de méthodes Ipbliogres reposent sur la variation
de phase optigue de l'objet reconstruit lorsqudt soumis a une sollicitation. Cette
sollicitation peut étre de différente nature : pnatique, thermique, acoustique ou mécanique
[9]. L'objet soumis a contrainte se déforme, al@sithemin optique suivi par la lumiére pour
parcourir le trajet source-objet-hologramme vahleaginons un point A au niveau de la
source de lumiére et un point B attaché a I'oljetsque l'objet est déformé légerement par
une sollicitation, le point B attaché a l'objetieasuivant un accroissement tridimensionnel, le
vecteur déplacemenit)(uy,uy,U;) qui engendre des variations de chemin optiquA ders B
et de B vers C (figure 3.3). Ces variations so&s inférieures aux valeurs absolues de ces
chemins et ont des modules de I'ordre de quelguzesnds ou centaines de longueur d'onde
de la lumiere d’éclairage. Notons. le vecteur « éclairage » de l'obj&, le vecteur
« observation » de I'objet ptl'indice au niveau de I'objet. La variation de roie optique est
[32] :

Fopt(ABC) =nK o.U —=nK ,.U =nU.(K o -K,) (3.1)

(1)

K

e

L]
Source (4)

Objet (B)

K,

K,

3

L
Source (A)

Hologramme (C)

~ )
Objet (B) ! FQ
4

U

K,

Hologramme (C)

Figure 3.3 : Vecteurs éclairemen . observatiorK , et déplacemenit

La figure 3.3 illustre les deux vecteurs pris emsidération pour I'évaluation du

vecteur sensibilité. Le vecteur d’observation &stlla direction d’observation depuis I'objet

vers le support d'enregistrement. Le vecteur éamdgr est représentatif de la direction

d’illumination de I'objet. Lorsque I'objet se dépks, cela se traduit par une variation de phase

due a une variation de chemin optique. Cette variatie phase permet de quantifier le

déplacent de I'objet entre deux états. La variatienchemin optique vue par le systeme

d’acquisition correspond a la variation de posititen’objet projetée sur le vecteur sensibilité.
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Pour s’en convaincre, il suffit de se représentumxdcas extrémes : la source et le point
d’observation sont superposés, alors tout mouverderitobjet modifie le chemin optique
d'un facteur 2; l'objet est placé entre la sourk le point d’observation, alors les
mouvements de l'objet ne modifient pas le chemirigoge, les variations du chemin

source/objet étant compensées par les variatiomteunin objet/point d’observation.

La quantification du déplacement d’'une surface tobjgre deux instants est effectuée
par soustraction des cartes de phase extraitamdgges virtuelles de I'objet respectivement a
chacun des deux instants. Les amplitudes du frmmdé objet a I'état 1 et a I'état 2 sont

notées respectivement :

A(x.y) = Ao(x y)exdi (o (x, v))] (3.2)
Ao(x,y) = Ag(x Y)exdi[@o(x y) + Ag(x, y)) (3.3)

ouAgp est la variation de phase engendrée par le dépktede 'objet.

L’excitation appliqguée a I'objet provoque un dégaent dans les trois directions de
I'espace, suivant le vectelf = uyi+uyj+uk. Le déplacement reste de l'ordre de quelques
micromeétres. Ce déplacement couvre I'ensemble dmuitace de I'objet. Nous simplifions
'analyse en considérant que la varition de dimettides vecteurs observatioms, et
éclairement est nulle sur 'ensemble de la surface et surskemble des déplacements de
I'objet. La différence de phase en un point dejevlest donnée par [32,33] :

2 2
Ag zfdopt(ABC):TmU-(Ke_Ko) (3.4)

Cette variation de phase provient du déplacememoitit B entre les instants et t..
Dans le cadre de notre étude, on considére qudidénde réfraction dans lequel se propage
'onde optique est égale a 1. Le vecteur sengbd#t donc défini par la différence entre les

vecteurs unitaires d’observation et d'illumination
S=K.-K, (3.5)

Ce vecteur représente la direction dans lagueltefeibilité du systéme vis a vis du
déplacement est optimale. La connaissance desruugde de ce vecteur est primordiale pour

que I'on puisse analyser précisément les amplitddedéplacements d’une structure.
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Avant de déterminer le déplacement de la structarguantification de la variation de
phase doit étre effectuée. Le paragraphe suivantii du champ restitué dans l'ordre +1 en
régime de temps moyenné et établit la relationedfamplitude de vibration et la variation de

phase optique.
3.3.3 Enregistrement et reconstruction en temps meyné

Considérons d'abord la formation d'image des halogres numériques par temps
moyenné avec une onde de référence plane (cf Ca&)itL’onde diffractée interfére sur le
plan d’enregistrement avec une onde de référennes’i@téresse a l'ordre +1. D’apres le

Chapitre 2, I'ordre +1 enregistré en temps moyeshéonné par [26,27,33] :

Hia(x, ¥, do, ) =R (x, y)tTO(x, ¥, do, )t (3.6)
L

avec

ntr Ciexd2indg/A)  [im (., -

!O(X’ y,dg, ) dt = ade ex;{Ado (x +y )}

1

+o00 400 | 44T

x [ | [A )t ex;{;—;)(x%yz)}exr{—%(mWW')}dXdy

oo e | 1, 0

(3.7)

Dans le cas du temps moyenné, l'objet est soumige&xcitation sinusoidale. Il agit
comme un modulateur spatio-temporel de phase aptide sorte que la variation de phase

optique instantanée deviegg+A¢@(t), ¢ étant la phase au repos (cf Chapitre 2) avec :
AP(t) = Agg + Dy, sin(ant + @) (3.8)

Ou Ag est un terme d’offset de phadeg, est 'amplitude maximale de vibration a

une pulsationw,, et g est la phase de vibration. Ces parametres ontl@pendance spatiale

qui est sous entendue.

L'intégration temporelle du champ objet sur uneédur est notéeAmd(x,y), on

montre que sa formulation est la suivante [26,27] :
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Anod(x,¥) = Po(x. y)expligo(x. y) +ingo(x, y))

TE (ool y)sind ke Jeng e fowticant vl )] P

L’equations (3.9) indique que I'objet reconstrust enodulé en amplitude et en phase
par une fonction complexe dépendant d’une sommati@nfonctions de Bessek. Ces
equations contiennent toujours la phase initiald'alget et le terme d’offset de phase de
I'excitation sinusoidale. Considérons la conditionposant un temps de podetel que
T >> 271wy [25]. Cette condition conduit a une reformulation dedatpn (3.10) en termes de
limite :

im  Anog = A =Thyexpli @ o+ iBg)Jo (B ) exrliy ) (3.10)

w,T>>1

avec I'apparition d’'un terme de phase supplémentair

2 - 0 siJy(Ag,)>0
T e sidg(ag,)<0 (3.11)

La phaseg est une variable binaire prenant les valeurs @mouSes transitions entre
ces deux valeurs localisent le saut de phase lerkgtonction de Bessd)p passe par 0. La

phaseg, correspond donc a la phase de passage par OalectaohJo.

L’équation (3.10) montre que l'objet reconstruitt @sodulé en amplitude par la
fonction de Bessel,. La modulation ne dépend que de I'amplitude deatibn exprimée en
radians, et projetée sur le vecteur sensibilitél’idéerférometre holographique. La phase
mécanique de la vibratiorgp, a disparu et ne peut donc étre déterminée pachnique du
temps moyenné. On observe donc I'objet reconssuit lequel des franges sombres et
brillantes alternent, dépendant de I'amplitude de Mibration. Les franges sombres
correspondent aux zéros de la fonction de Beksdla figure 3.4 montre I'évolution de la
mdoulation en fonction de I'amplitude de la viboati exprimée en radians. Les franges
sombres ne sont pas équidistantes et les zérgspaeivent étre tabulés. Le tableau 3.2 donne
les valeurs des 12 premiers zeros de la fonctioBeksel,«, en fonction de 'ordren du

zéro.
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Figure 3.4 : Modulation d’amplitude en temps moyeén

Les lignes nodales de I'objet (zones immobilesjespondent a des franges brillantes.

ay (rad)
2,40
5,52
8,65
11,79
14,93
18,07
21,21
24,35
27,49
30,63
33,77
36,91

el I
RIEIB|o|o|N|o|uas|wiN k| S

Tableau 3.2 : Tabulation des zéros de la fonctiom Bessel

Examinons la phase de I'équation (3.10), nous avons
ardA’):wav:wO'*'A%-"% (3.12)

La carte de phase des passages parJp et la différence de phase entre objet a I'état

statiqueyp et en temps moyenné. La phaggmodulo Z) est caractérisée par des zones de

phase constante et des sauts de phase. La sdosti@des cartes de phase en temps moyenné
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obtenue en différents instants permet de suivi@ligion de I'offset de phase en fonction du

temps. Ce procédé offre donc la possibilité d’aselyta variation de position en fonction du

temps d’'un systéme mécanique sous excitation dualeo Cet aspect ne sera pas développé

dans ce Chapitre.

3.3.4 Dispositif expérimental

Le dispositif d’enregistrement dans le cas de nétrtele est un interférométre de

Mach-Zehnder. La source laser utilisée est un IBR3S (vert) de longueur d’'onde 532 nm.

Le détecteur matriciel CCD de 1360x1024 pixelsaiketpxpy = 4,65umx4,65um. Compte

tenu des conditions d’optimisation spatial, I'olget tailleAAXAA, = 100x30mm est placé a

do= 1085 mm du capteur. Le centre de I'objet esttmsié a une hauteur de 17,5cm

imposée par la hauteur du faisceau émergeant du las temps d’exposition du capteur est

T =1s. La reconstruction est calculée sur L = 2048 points par zéro-padding. L'angle

d’éclairage de l'objet esf = 28,55. La figure 3.5 montre le schéma de l'intérfeométre

holographique numérique.

d,
ix y
i
) K2
’ |
4
PV % =
Lentille
\ séparatrice
&y
I |i|
Lentille S D) d—
E——3 Achromatique P
== a
O s
Nd Yag N rA |'| . 7
Lazser Vert LI 1 u ] &Q‘
= PBS - A
A2 a:n 2

Figure 3.5 : Schéma du dispositif expérimental (PWot vibrant ; PBS : Cube polarisant)

On dispose de lames demi-ondes et d’'un cube patdarike laser est séparé en deux

faisceaux par le cube polarisant. Nous obtenonsi ain faisceau objet et un faisceau

réference issus de la méme source monochromatigua@veau de puissance sur chaque bras
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est ajusté par la premiere lame demi-onde placésodie du laser. Le faisceau objet est
étendu spatialement par un afocal afin de pouvhiminer la totalité de I'objet. L’angle

d’éclairage de I'objet est réglé via la rotatiorum’miroir de renvoi selon deux degrés de
liberté. Ensuite I'objet diffracte une onde surchpteur CCD aprés la traversée d’'une lame

séparatrice 50%.

Le faisceau référence est traité par un systéméltdege spatial : le faisceau est
focalisé par un objectif de microscope sur un tnoigroscopique (sténopeé), les fréquences
angulaires indésirables dues aux défauts de dirgctet de distribution énergétique du
faisceau sont ainsi supprimées. Nous obtenons eie st sténopé une source considérée
comme ponctuelle générant une onde sphérique. lWaesgonctuelle se situe a la distance
focale de la lentille convergente, ainsi, apresdaersée de la lentille, le faisceau référence se
trouve spatialement étendu et collimaté. Le systeomeposé du filtre spatial et de la lentille
convergente constitue le systeme afocal permettantjénérer I'onde plane de référence.
L’onde de référence est en partie réfléchie versafgeur CCD par la lame séparatrice 50%.
L’'onde de référence et I'onde objet se combinentingerférent sur le support CCD.
L’hologramme ainsi généré est discrétisé spatiahtpar la caméra CCD puis numeérisé sur 8

bits et enregistré en image au format tif.
3.3.5 Résultats expérimentaux
Méthodologie

La poutre de composite est encastrée sur un teesadongueur (figure 3.6). Un pot
vibrant est fixé a son extrémité libre, une bagueaoutchouc permet de se rapprocher d’'un
appui simple. Un générateur a basses fréquenceE)(B&met de régler I'amplitude et la
fréequence de l'excitation du pot vibrant. La villwat engendrée sur la poutre est une
excitation forcée permettant d’observer des modespdutre. La zone objet inspectée
correspond au second tiers de la poutre. La pastithulant le composant piézo-électrique est

donc située environ aux deux tiers de la zone ttépe
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Figure 3.6 : Montage de la poutre en analyse vibwae, cotes et photographie

La détermination des fréquences modales a été teffecpar un balayage en
fréquence. Nous avons fait varier la fréquence dt&zG 1360 Hz par pas de 40 Hz. Apres
enregistrement par la camera CCD, on obtient lanphholographique numérique (figure
3.7). En comparant I'hologramme a I'état statiqua Bétat vibratoire on remarque qu’a I'état

vibratoire, 'hologramme est un peu plus saturé.

a b
Figure 3.7 : Hologramme numérique, a) état de repb$ état vibratoire

On calcule ensuite la transformée de Fresnel ethbient les hologrammes présentés
par la figure 3.8. Le champ reconstruit montre desiges de Bessel qui permettent
d’identifier les fréquences de résonance. L'ordfe est situé sur la partie supérieure des
images. On remarque sur la figure 3.7b que l'of@rpeut se superposer a l'ordre +1 et

perturber I'analyse.
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a b

Figure 3.8 : Champ reconstruit, a) poutre non exéé , b) poutre en vibration

L'excitation sinusoidale des poutres stratifiéeat gire également analysée via le
changement de phase. Le premier hologramme esgistnéequand la poutre est au repos,
c'est un état de référence, puis le deuxieme estregient se produit quand la poutre est
excitée. Aprés la reconstruction numérique, onualta différence des phases. Les figures
suivantes présentent les franges d’interférencdssetariations de phase reconstruites avec
temps moyenné. La figure 3.9a représente l'ordre obienu pour trois amplitudes
d’excitation sinusoidales différentes : 2 V, 3 V4e¥ a une fréquence identique. Les phases
calculées modulo 2sont représentées figure 3.9b. On observe les dauyphase binaires dus
a la phase de passage par 0 de la foncijohes franges ont une forte densité en ce qui
concerne le niveau d’amplitude 4 V et il devientfficiie de les distinguer dans certaines
régions. En revanche, la mesure de la phase dagmgsr 0 d&y permet de redonner du
contraste aux franges puisque la phase est bir@rgeut ainsi mieux visualiser les franges
sombres, matérialisées par les sauts de phase. Eamrpeut le constater sur la figure 3.9a
avec 4V, les franges sont peu contrastées et inéme difficile de les compter. Avec la
figure 3.9b et 4V, on peut aisément compter 22ssde phase depuis le bas de I'image qui

correspond a I'encastrement (zone brillante, imedbi
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Amplitude =2V | Amplitude =3V | Amplitude = 4V || Amplitude =2V | Amplitude=3V | Amplitude= 4V

a b

Figure 3.9 : Temps moyenné a f = 360 Hz pour 3 aityales vibratoires, a) amplitudes, b)
différences de phase

De part I'encastrement qui contraint le déplacendgenia poutre, la variation de phase
optique est liée au déplacement suivadé la poutre selon la relation :

A = 2/]—” (1+cod8;)), (3.13)

En tout point de limage localisé sur une frangenbwe, on peut déterminer

I'amplitude de vibration par cette relation :

A 1

U, =—X——F— 3.14
*o2m 1+ cos(HG)% (314)

Ainsi, pour 4V, on peut estimer que, = 68,33 rad, donnant une amplitude de la vibration

au bord supérieur de I'image égale, & 3,1 um.
Résultats pour les éprouvettes sans pastille (ESP)

La figure 3.10 montre le comportement expérimedéal éprouvette sans pastille pour
une amplitude d’excitation constante (4 V). On peansidérer les franges comme des
courbes de niveau représentant I'altituglees franges horizontales caractérisent une flexio
depuis la base de la poutre (extrémité encastrées) son extrémité supérieure (extrémité
excitée). Les franges aux fréquences 160 Hz, 36044@ Hz et 1040 Hz caractérisent des
modes de résonance en flexion. L'orientation dasdes a 1040 Hz montre que I'éprouvette

n'est pas sous sollicitation de flexion simple. Uégere torsion perturbe le parallélisme des
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franges. Il est donc difficile d’affirmer, a la vdes cartes de franges en excitation forcée, que
'on ne rencontre que des modes de flexion. Paleuad, l'intervalle entre chaque

enregistrement est de 40 Hz, il est donc possibie gous ayons loupé des modes de

résonance.
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40 Hz

80 Hz

120 Hz

160 Hz

200 Hz

240 Hz

280 Hz

320 Hz

360 Hz

400 Hz

440 Hz

480 Hz

520 Hz

560 Hz

:

600 Hz

640 Hz

680 Hz

720 Hz

760 Hz

800 Hz

880 Hz

920 Hz

;

960 Hz

1000 Hz

1040 Hz

1080 Hz

1120 Hz

1160 Hz

1200 Hz

1240 Hz

1280 Hz

1320 Hz

1360 Hz

Figure 3.10 : Comportement dynamique par temps muye (ESP)
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Pour éclaircir ce point, les mesures expérimentpis/ent étre complétées par une
simulation des fréquences propres par la méthos&léenents-finis (MEF). Les avantages de
cette approche sur une étude analytique — les fatimns analytiques des modes de poutre
étant résolues [34]) — sont doubles. Il est d’'uag pisé de paramétrer une pastille dans un
modeéle numérique et d’en observer l'influence. dt eossible d’autre part d’ajuster les

conditions aux limites pour améliorer I'adéquatexpérience / théorie.

La figure 3.11 montre les six premiers modes d'é@peuvette ESP pour deux cas de
fixation. Le recalage est effectué en deux étapesfréquence fondamentale a été tout
d’abord expérimentalement mesurée a 57,5 Hz sur pmgre ESP encastré / libre. Les
parameétres matériau ont ensuite été ajustés paalerecorrectement la simulation sur
'expérience. Le modéle est loin de la réalité expéntale a cause de la difficulté a
modéliser exactement la liaison pot vibrant / ppubans la gamme de fréquences qui nous
intéresse, on trouve des modes de flexion hors giatorsion, et de flexion dans le plan. Les
franges expérimentales obtenues pour les fréquel®@siz, 360/440 Hz et 1040 Hz sont
conformes aux trois premiers modes de flexion Ipdeig (comparer les figures 3.9 et 3.10).
Les fréequences 360 Hz et 440 Hz sont semblables.r@ele sans doute une dégénérescence
modale. L'éprouvette sans pastille est donc pradeiment sollicitée en flexion. Ceci provient
de I'excitation qui impose un déplacementzsur I'axe de la poutre, déplacement qui est

incompatible avec les modes de torsion et de fteg@ns le plan.

Poutre encastrée / libre

f, =57 Hz $=355Hz £=380 Hz f=411 Hz $ =988 Hz £=1268 Hz

i e

Poutre encastrée / appuyée

f, =274 Hz f = 380 Hz f=411 Hz f = 865 Hz f= 1266 Hz §=1692 Hz
AW W AW 4 A
- 4 -~y __f___,a/_*f’ s

Figure 3.11 : Six premiers modes d’une poutre umelttionnelle, modele MEF (ESP)
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Résultats pour les éprouvettes avec pastille (EAP)

La méme méthode de travail a été appliguée awuepties EAP (figure 3.12). On ne
note pas de différence significative entre lesesade franges d’EAP3 et EAP4. La carte
d’EAP2 montre un Iéger décalage en fréquence. inallation permet de voir que la pastille
diminue en effet les fréquences de résonance. dteufaessentiel est la masse des pastilles.
Le décalage fréquentiel est donc plus sensibleiamatre de la pastille qu'a son épaisseur (-
4 Hz pour EAP3, -9 Hz pour EAP4, -14 Hz pour EAR129 Hz pour EAP4, par rapport a
ESP pour le troisieme mode de flexion). Touteschases de franges sont similaires a celles
de ESP jusqu’a 500 Hz. Au-dela, on note une peatiob des franges liée a la présence de
modes d’une torsion. La séquence 880 Hz a 1160dproduite sur la figure 3.12, en montre
par exemple l'effet sur EAP2 (comparer avec larg3.10). Ces modes de torsion sont
encourageés par le décalage des pastilles par tapd@xe des poutres plutdt que par leur

présence.

7 1040 Hz | 1080 Hz | 1120 Hz | 1160 Hz

Figure 3.12 : Déviation des franges sous I'effetudie torsion (EAP2)
Quelgues pieges a éviter

Une analyse trop rapide des cartes de frangesgmeemer des conclusions erronées.
La figure 3.13 montre par exemple deux cartes ptasedes similitudes entre une éprouvette

vierge et une éprouvette avec pastille. Mais leph@&ne observé est différent :
- la zone A présente des franges inclinées sur EABretontales sur ESP,

- la zone B présente une discontinuité marquée su? Bde au recouvrement de

'ordre 1 par I'ordre O sur les hologrammes initguoir figure 3.7b).
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Des cartes de franges similaires ne traduisent gascnécessairement le méme état
vibratoire. Concernant la figure 3.13, pour EAPs’dgit d’'un état de flexion juste apres le
second mode de flexion, probablement perturbé parésence d'un mode de torsion ; pour
ESP, il s’agit d’'un état vibratoire qui précede tieisieme mode de flexion Iégerement

perturbé par une architecture imparfaite de langout

EAFAf= 44l Hz ESPat= W Bz |

Lone B Lone A

Figure 3.13 : Similitude entre une EAP et une ESBuyr deux vibrations différentes

On montre sur la figure 3.14 qu’'un mode de torgshobtenu sur EAP1 vers 910 Hz.
Cette observation est inattendue compte tenu deolkcitation imposée. L'analyse de
'ensemble du jeu de franges montre que I'éproevétihit mal encastrée.

880Hz | 920Hz| 960Hz| 1000Hz 1040Hz 1080z 1%20| 1160 Hz

Figure 3.14 : Mode de torsion pure sur une éprouteeial fixée (EAP1)
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Bilan

L'objet du Chapitre n’était pas de proposer unelhaavibratoire compléte mais
plutbt d’expertiser une technique holographique @rgue. La technique est opérationnelle.
Ajoutons que la détection sans contact des résesarau vibrometre laser par exemple,
pourrait constituer une stratégie complémentaitér@ssante pour cibler I'analyse sur les
modes de résonance. Nous avons montré en effetigtezvalle de fréquence de 40 Hz
adopté expérimentalement ne permet pas de déteateles modes de résonance. Cependant,
un pas de 1 Hz, par exemple, rendrait prohibitielaps de traitement des hologrammes et la
quantité de données a stocker. L'analyse des rarlmges peut alors apporter un plus quant a
la détermination des modes en présence. La présinsmgularités affecte en effet I'allure

des modes de résonance.
3.4 Mesure plein champ 3D par holographie trichromatiqe

Nous avons évoqué, dans le paragraphe précédefaf lgue la méthode de temps
moyenné ne donne pas directement d’informationlesaiéplacement de la structure en tout
point. Bien que I'étude des franges de Besselesdiémement intéressante pour le contréle
non destructif, on s’intéresse dans ce chapittedie¥ le comportement du méme matériau en
calculant les déplacements tridimensionnels efp@tiquant une technique plein champ basée

sur I'holographie numeérique trichromatique.

Ces dernieres années, les mesures tridimensiosnbesées sur I'holographie
numérique tri-couleur sont devenues un outil inoantable pour une large communauté de
chercheurs. Yamaguchi est I'un des premiers spgtal & montrer la faisabilité de
I'holographie numérique a la reconstruction desetsbjen couleur [35]. Depuis quelques
anneées les chercheurs s’intéressent a la recoanaes®t a la reconstruction des objets dans
leur vraie couleur [36-40]. Il a été montré récemimgue l'utilisation de trois couleurs
primaires (rouge, vert et bleu par exemple) en dralphie numérique conduisait a la mesure
absolue du champ de déplacement ou de variatiordidd, ce qui n'est pas le cas en

holographie monochrome [41,42].

De nombreuses applications ont été développéeséawingie tridimensionnelle [43-
47]. Cependant ces applications utilisent I'enregiment séquentiel des hologrammes

couleurs ou la technique du multiplexage spati@tatique sur capteur monochrome avec
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comme inconvénient la réduction de la résolutiontigfe et la complexité du dispositif
optique.

La reconstruction des hologrammes couleurs peatrégnée de facon indépendante
pour chaque longueur d’onde par transformée denEleal par convolution, a condition que
la taille des hologrammes monochromes reste ideatgpur une parfaite superposition au
pixel prés. La méthode de reconstruction par tansée de Fresnel n’eatpriori pas adaptée
a I'holographie couleur, puisque la taille des lgofonmes dépend de la longueur d’onde [37].
Par ailleurs, la méthode de convolution bien quedagant a des hologrammes de méme
taille nest pas adaptée a la reconstruction d¢gstobe grande dimension. L'adaptabilité de
ces deux approches a la reconstruction des hologeansouleurs a été étudiée par P. Tankam

dans ses travaux de thése [48].

Dans cette partie, nous étudions [Iapplication dbolbgraphie numeérique
trichromatique en mécanique du solide sur une paier stratifié en flexion trois points. On
applique l'algorithme de convolution qui permet atmis images monochromes d'étre

superposées pour fournir simultanément une infaomatiein champ tridimensionnelle.
3.4.1 Reconstruction des hologrammes numeériquesuleurs

La reconstruction des hologrammes numériques peair@alisée par de nombreuses
stratégies. La premiére méthode utilise la recanston par transformation de Fresnel.
Cependant, cette méthode n'est pas adaptée glraploe numérique couleur puisque le pas
d'échantillonnage dépend de la longueur d'onde apkn de reconstruction. La deuxieme

méthode utilise une approche de convolution.

D’aprés le Chapitre 2, le champ objet est simplgrmbtenu par une convolution entre
I'nologrammeH, multiplié par une onde sphérique numeérique, eéfmnse impulsionnelle de
la propagation en espace libke Pratiquement cette convolution est implémentée pa

I’équation suivante :
A =FTYFT[wxH]xFT[h]] (3.15)

On peut également utiliser la fonction de transfiertspectre angulai®, nécessitant

seulement deux transformées de Fourier rapides :

A =FTFT[wxH]xG] (3.16)
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Cette stratégie est bien adaptée puisque I'écloamidige ne dépend pas de la longueur
d'onde. Nous appliquerons donc la stratégie bagda sonvolution a grandissement variable
[49]. Nous allons montrer qu’il est possible deorestruire des hologrammes avec des tailles
indépendantes de la longueur d’onde de la sourette Caractéristique est indispensable pour

la reconstruction des hologrammes couleurs ou femalyse multidimentionnelle.
3.4.3 Dispositif expérimental

Banc optique

Pour une mesure du champ des déplacements du amiatinms ses trois dimensions,
on a utilisé trois lasers : un laser DPSS bleu&n#4f un laser NdYAG vert & 532 nm et un
laser DPSS rouge a 671 nm (figure 3.15). Le baassdli mécanique est placé a une distance

do = 830 mm du capteur couleur NxM = 1420x1064 pixels de pgg = py = 5 pm.

Cap teur coulemr
Foveon

Vue de face

Stack de photofindes

Figure 3.15 : Dispositif d’'interféerométrie holograpque trichromatique

Les trois faisceaux sont séparés en faisceaux fdeenée et objet par les cubes a
séparation de polarisation PBS1, PBS2 et PBS3. R@ffranchir des probléemes de
sélectivité, les deux faisceaux de référence raigeleu sont combinés en un faisceau de

référence unique en utilisant une lame dichroiqudrgnsmet le rouge et réfléchit le bleu. Le
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faisceau de référence vert a été réglé indépendamdes deux autres faisceaux. L'angle
d’incidence sur le capteur du bi-faisceau de réf@&erouge/bleu est réglé de sorte que les
fréquences spatiales porteuses sagf (0" = (-28,54 ~51,34) mnm pour I'hologramme
rouge et o :Vo") =(-41,91 =75,39) mnt pour I'hologramme bleu. Le faisceau de référence
vert est réglé avec une incidence telle que lesquerdces spatiales sont
(U ;vo°®) = (45,82 +30,73) mnT pour I'hologramme vert.

Les trois faisceaux objet éclairent I'objet dansistrdirections différentes et sous 3
angles différents. Les faisceaux d’éclairage roageert sont contenus dans le plagg)(
Leurs angles d’incidence soff,, = +30,17°,6%,=-11,80°,6%,,= 6%, = 0°, tandis que le
faisceau bleu éclaire I'objet par le haut et aves ahgles?ByZ: +46,27° et®,, 00°. La figure

3.16 présente des vecteurs d’éclairage et d’obsernvdans le repére cartésieqy(z).

Vue3dD Vue 3D éclairage couleur Vue de dessus Vue de gauche

Figure 3.16 : Vecteurs éclairage et observation

Dans une géométrie 3D, en utilisant trois faiscemumineux avec trois longueurs
d’onde différentes, chaque vecteur éclairage peateXprimé dans le repére d’axe selon (les

angles ont orientés) :

K4 =—cost),sinfy,i —sinb,j - cosdy, cosdk (3.22)
Le vecteur d’observation est perpendiculaire aitéase de 'objet :

Ko =k (3.23)

Nous obtenons un vecteur sensibilité donné pae éefation :

S, = KQ -Ky = —cos@{,‘zsinH)’(‘zi —siné’f,' ' —(1+ cosH{)z cos@fz (3.24)
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La différence de phase pour chaque longueur d'@stidg = 27t).(K K )/A. En
utilisant les trois longueurs d'onde avec les tdififerentes directions d’éclairage, on obtient
une relation matricielle entre les changements ldesgs monochromes mesurés a partir des

hologrammes et chaque composante du champ deseé@ats 3D :

AlAw/‘l lJX

ALAp, |=2mA|u (3.25)
2 A y

/]3Aqo/l3 uz

L’inversion de la matrice conduit a la déterminatiaes trois composantes du vecteur
déplacement :

u, 1 /]14‘@1
Uy = ETA_]' Azﬂgz (327)
uz A3A(0/1

Pour alléger les notations, on noté:= 67, 6 = 6°,, etg = 6°,. D’aprés I'équation

(3.27) le calcul des trois composantes du champddpacements est donné par la relation

suivante :

W) 1+ o)) 1-cof) 0 ) [A4,
Y 2ot sin(@) (- cos6y) /s, ) sifel) & cf) )/sB )a- i) X 18
U, -sin@, ) -sing, ) 0 P AY/S

(3.28)

ou a = sin(&R)(1+cosPgs))+sin(és)(1+cosER)) et Agk, A@s, etAg sont les différences

de phases dans chaque longueur d’onde.

La figure 3.17 présente quelques photographiesishositif holographique. L'image
du coin supérieur gauche présente les trois solasess, tandis que celle du coin inférieur

droit présente les deux ondes de références (vevtige-bleu) et le capteur.
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Figure 3.17 : Photographies du banc d’holographieahromatique

Configuration mécanique

Le dispositif est utilisé pour étudier le comportarhdu méme matériau stratifié (ESP,
EAP) avec une sollicitation de type « flexion 3rgei». L’éprouvette est mise sous contrainte
de flexion comme le montre la figurette en hautr@ite de la figure 3.17. Les éprouvettes
utilisées ont pour dimension 930x4 mnt. Elle proviennent des mémes plaques que les
éprouvettes testées en vibration. Une pastillénésgrée a certaines éprouvettes. Le rayon du
poincon est de 9 mm. La figure 3.18 schématiseoldiguration mécanique de I'essai de
flexion 3 points. Lors de I'essai, les appuis ggigns sont mobiles et I'appui central est fixe.
Seule la partie droite, en pointillé sur la figlB4.8, est observée. L’essai se déroule de la
facon suivante : on acquiert un premier holograndméobjet apres son positionnement dans
le banc d'essai, puis on incrémente le déplacemént de faire apparaitre des franges
numériques (modulo 7 sur I'éprouvette lors de la reconstruction nupdei et calcul de la
différence de phase. On se limite a un faible nenaler franges afin de rester compatible avec
la résolution spatiale sur 'image de la poup€ ¢ py°) = (78,44 ;104,68) ump ; p) =
(62,19 ;83) um ek’ ; px) = (53,42 ;71,29) um.

A chaque incrément, on enregistre I'hologramme &iatl courant et chaque
hologramme sert de référence pour I'état suivaattdst est effectué a déplacement imposé.
La force de flexion n’est pas mesurée. L'incrémemtrotation de la manette de chargement

mécanique du dispotitif est d#B entre deux états de chargement.
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Axe dela force

Appuis
extérieurs
mobiles

Zone éclairée
Appui central

ESP EAP

Figure 3.18 : Configuration mécanique en flexion oints
3.4.4 Résultats expérimentaux

Les hologrammes de I'objet éclairé par les troisgleeurs d’onde sont enregistrés
simultanément. La figure 3.19 présente les chamspnsgruits par transformée de Fresnel
dans chaque plan rouge, vert, bleu.

Plan reconstruit rouge Plan reconstruii verd Plan reconsiruit bleu

Hologramme Holagramme

bteu il bleu
z
T
Hologramme 5 Hologramme Helogramme

VRt vert vert

Figure 3.19 : Champs rouge, vert et bleu reconsteupar transformée de Fresnel

Nous remarquons que chacun des hologrammes eStdigos son plan reconstruit. La
reconstruction est alors possible sans risque dasipage. Cependant, la taille de I'objet

dépend de la longueur d’onde, ce qui compliquaufgersposition des trois couleurs point par
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point. Pour obtenir une taille d’objet invarianteea la longueur d’'onde, le calcul des
hologrammes est mené par la méthode de convolatgnandissement variable avec onde de
reconstruction sphérique numérique (cf ChapitreL2)orizon reconstruit est choisi égal a
KxL = 1024x1024 points, ce qui conduityas 0,16. Le rayon de courbure de I'onde de
reconstruction et de la distance de reconstrustior donnés pdk. = ydo/(y—1) = 157,34 mm
etd, = —-ydy =—132,27 mm. La fonction de transfert associéa@@au de convolution est celle

du spectre angulaire.

La figure 3.20 présente les hologrammes rouge, weertoleu reconstruits par
convolution, ainsi que I'hologramme couleur obtgam superposition pour ESP et EAP pour

deux états de contraintes.

Hologramme ronze Hologramme vert Hologramme blen Hologramme conleur

Hologramme ronge Hologramme vert Hologramme blen Hologramme couleur

. [
E

sl

[ =1y

GisE g

Figure 3.20 : Images obtenues par convolution a gthssement variable

Durant I'essai, nous avons enregistré 250 hologresnpour chaque éprouvette. Les
différences de phases sont calculées entre detsxd&acontraintes successifs. La figure 3.21
présente deux séries de cartes de différences akeplsur les voies rouge, vert et bleu. La
figure 3.21a correspond a la différence de phase dhologramme n°1l et I’hologramme
initial de référence, numéroté n°0. La figure 3.2blrespond a la différence de phase entre le
n°99 et le n°98.
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Carte de différence de phase rouge  Carte de dilférence de phaze vert Carte de dilférence de phase blen

[sr

KAP

EsP

Far

Figure 3.21 : Différences de phases entre deux t@d¢ contrainte
(a:1-0; b :99-98 ;. emplacement de lastitie)

Nous pouvons noter d’abord pour la série (a) I'absedes franges pour ESP puisque
la contrainte est faible au début de I'essai. kasdes dans EAP sont liées a un déplacement
de corps rigide. C’est un premier écueil a évigeprésence de franges sur les appuis est utile
pour détecter ce probléme. Pour la série (b), osemie plus de franges pour les deux
eprouvettes. Cela signifie que l'incrément de défairon est plus élevée pour la série (b) que
pour la série (a). Pour les deux séries, on reneal@présence de bruit entre les franges pour
EAP, les conditions expérimentales sont moins bewmgue pour I'éprouvette ESP. Un filtrage

des franges est donc nécessaire.

Pour observer I'influence de la pastille, on asi#viensemble des cartes de phase en 5
séries puis on a déroulé ces cartes. La figure iBu&2re le résultat obtenu avec EAP et ESP
pour la série n°3. Les cartes de déplacement soatées pour compenser les mouvements de
corps rigide de I'échantillon, inévitables a ceétehelle de mesure. La couleur de fond
correspond a un déplacement nul. Les cartes dadpknt calculées pour ESP sont validées
gualitativement par une simulation MEF d’une podneastrée avec un déplacement imposé

a 40 pm.
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Déplacement Déplacementy, Déplacement en,

MEE f‘\% ﬁ [P “‘*ﬁ

ESP

=1

EAP

Figure 3.22 : Mesure du champ des déplacements 8€xig¢ n°3)

L'analyse fine des composantes et u, du champ des déplacements révele une
différence de rigidité : la pastille rigidifie loement I'échantillon. La composante révele,
en outre, un effet Poisson au quart de I'éprouvetteest di a la présence de la pastille

piézoélectrique.

Ce résultat demontre que I'éprouvette, pour le gdraent analysé ici, n’a pas encore
subit de dédommagement de type délaminage intaréarai Ce phénomene aura lieu plus

tard dans I'essai et sera visible sur I'échantifpast-mortem.
3.5 Conclusion

Au cours de ce premier Chapitre d’application, newsns démontré en premier
temps, la possibilité d’analyser par holographienérique de Fresnel en temps moyenné le
comportement vibratoire des poutres compositesté@aiharmoniqguement. Cette méthode
offre des possibilités intéressantes pour l'analges modes de vibration a partir de
I'enregistrement d’un unique hologramme. Elleasgtiori applicable a une structure, pourvu
que les modes soient détectés par ailleurs. Danseoand temps, on a montré que les
pastilles utilisées influencent le comportement amégue des matériaux en régime statique.
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Les champs de déplacement calculés sont conformikes semulation numérique par la

méthode éléments-finis.

Bien que la méthode d’holographie en temps moyesnoitecaptivante pour le contrdle
non destructif, elle ne permet pas de mesurerpéadément de la structure en tout point. En
revanche, la méthode d’holographie numérique toictatique admet des mesures
tridimentionnelles des champs de déplacement. ltedeg initiales présentées dans ce
Chapitre ont mis en évidence les points a amélidesrs notre manipulation tel que les
caractéristiques de la caméra utilisée et les agaiinons optiques. Il faut également optimiser
la configuration mécanique selon la norme en vigadin que la méthode adoptée soit plus
efficace pour la détermination des champs des déplants et de déformations sur des

éprouvettes de taille réduite soumises a des chranggs plus faibles.

Le Chapitre suivant présente un dispositif expénit@leamélioré qui sera appliqué sur

d’autres types de composites a renfort naturetjuelles fibres de lin.
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4.1 |Introduction

Depuis les années 90, de nouveaux matériaux cotapasit émergé dans le paysage
industriel. Les contraintes environnementales £hl@uvelles réglementations ont pousseé les
industriels a développer des matériaux issus dmueses renouvelables. L’introduction de
fibres naturelles dans des matrices polymeéres épiadlables ou non) peut apporter des
avantages notoires par apport aux fibres tradisgbement utilisées dans les composites
(comme les fibres de verre) : faibles densitédldai colts (selon leur degré d’affinage),

dégradabilité aisée, empreinte énergétique faibig [

Les fibres végétales sont essentiellement conesta@ celluloses, d’hémicelluloses,
de lignines et de pectines. La notion de variab#ist importante et doit étre prise en compte
dans le cas des fibres d’origine végétale. L’'oegootanique, le degré de maturité et le mode
d’extraction génerent des variations de propriéliésensionnelles et structurales (densité,
diametre, longueur, taux de cellulose, angle mibriiire ...). Ces caractéristiques vont
elles-mémes influencer les propriétés mécaniqudiseemiques des fibres. Par exemple, les
fortes propriétés mécaniques du lin sont attrib@éssn taux de cellulose élevé. De méme, la
résistance et la dureté de la fibre sont inverseémpeportionnelles a I'angle microfibrillaire
(estimé a 10° pour le lin). La dégradabilité themua des fibres (qui est un inconvénient pour
leurs applications de charge ou de renfort, maisegti un atout pour la fin de vie) est

proportionnelle au taux d’hémicellulose.

Les matériaux composites a base de fibre végdiajelanvre, jute...) sont a I'étude
depuis de nombreuses années. J. Gassan et A. dzkBiont parmi les premiers chercheurs
qui ont travaillé a améliorer les caractéristigeeses propriétés mécanigues des composites
jute/polypropylene [5] et jute/époxy [6]. On pardede composites architecturés car les fibres
sont orientées selon les souhaits de I'élaborateuBaley s’est intéressé particulierement a
I'analyse des fibres de lin. Il a montré que lar@iasance de la structure et du comportement
des fibres individuelles est d’'une importance alecpour leur utilisation en tant que renfort

pour matériaux composites [7-9].

Dans ce contexte, on a choisi d’appliquer nos meyEimvestigation par holographie
3D sur des composites lin/époxy en collaboratioecaa société Lineo NV. Cette derniére
produit industriellement des tissus de lin pré-iGgmés d'une résine d’époxyde. La

problématique consiste a tester les propriétésighllement interlaminaire des matériaux
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composites par I'essai de flexion trois points sapisuis rapprochés, F3PR [10-13]. Cet essai
tient une place importante dans le contrble quadlitést simple a mettre en ceuvre et permet
de tester des échantillons prélevés directementesustructures réelles [14, 15]. Diverses
meéthodes de contréle sont déja a I'ceuvre pour raedarpropagation de fissures. Nous
adaptons ici I'holographie numeérique trichromatiquoair étudier finement le comportement
en cisaillement de composites stratifiés unidiogsiels. Le savoir faire tiré des études
précédentes est mis a profit sur un essai aux dilmes parfaitement adaptées a I'holographie
numerique couleur. La méthode d’holographie dormeeésa une mesure tridimensionnelle du
déplacement par illumination de I'échantillon setoris directions et trois longueurs d’onde.
L'objectif principal consiste a détecter le caséatit le début du cisaillement interlaminaire.
Les analysespost mortemne permettent en effet pas toujours de validerdemier,
notamment sur des échantillons lin/époxy. Le secombjectif consiste a mesurer le

cisaillement interlaminair&;.

Nous commencgons ce Chapitre par une présentatidégldieoration des échantillons
utilisés. Nous présentons le dispositif optiquéestméthodes de mesures utilisées, puis nous
validons ces derniéres sur un échantillon verredgp&nfin, nous présentons les résultats

obtenus pour des applications a des échantillaféploxy et lin/carbone/époxy.
4.2 Les échantillons

On cherche a comparer le comportement au cisaifieméerlaminaire d'un stratifié
verre/époxy (20 plis de fibres de verre unidiremtielles), d'un stratifié lin/époxy (12 plis de
fibores de lin sous forme de tissus pré-imprégnéasiqunidirectionnel) et d'un stratifié
lin/carbone/époxy (5 plis quasi-unidirectionnel filmes de lin + 2 plis unidirectionnels de
fibres de carbone + 5 plis quasi-unidirectionneffidees de lin). La matrice utilisée est une
résine époxyde pour pré-imprégnés. Les échantilbonis2té élaborés au laboratoire dans le
cadre d’applications industrielles (protocole dideation des plaques stratifiées présenté
dans la référence [16]). Les éprouvettes, d'épaigsmche de 2 mm, sont découpées a la

dimension 10 mm x 20 mm a l'aide d’'une mini sciedatne mini meule selon le matériau.

Les données expérimentales utiles seront données katableau 4.3. Pour le
verre/époxy et le lin/époxy, le taux de fibresmsiche de 50 %. Il est mesuré sur des plagues
de 200 mnx 110 mm via la connaissance des densités dess fitrele la résine et via la

mesure des dimensions et de la masse. Les coetfidle rigidité des pré-imprégnés utilisés
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sont connus. Le stratifié lin/carbone/époxy est pmototype élaboré pour tester la

compatibilité entre les matériaux, notamment dunpdé vue du cisaillement interlaminaire.
4.3 Dispositif expérimental

4.3.1 Banc optique

Le détecteur matriciel utilisé dans le dispositifidgraphique trichromatique est un
capteur couleur 3CCD de la société Hamamatsu &bdd = 1344x1024 pixels de pas
Px=py = 6,45 um. On a utilisé trois sources laser : asel DPSS bleu a 457 nm, un laser
doublé NdYAG vert a 532 nm, et un laser DPSS rau§@&1 nm. La reconstruction des plans
rouge, vert et bleu par transformée de Fresnehimepparaitre aucune diffusion des couleurs
comme le montre la figure 4.1. Chacun des holograsnest isolé dans son plan reconstruit.

Plan reconstruitrouge Plan reconstruit vert Plan reconstruit bleu

Figure 4.1 : Champs reconstruits par transformée Heesnel

Le dispositif mis au point est un montage a faiscda référence unique (schématisé
sur la figure 4.2). L’échantillon est placél@= 650 mm du capteur 3CCD.
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Figure 4.2 : Montage trichromatique a faisceau déférence unique (M : miroir, PBS :
cube séparateur polarisant, BS : cube séparateut,:Siltre spatial)

Chaque faisceau est séparé en un faisceau denedéet un faisceau objet par les
cubes PBS1, PBS2 et PBS3. Les trois faisceauxféenee sont combinés en un faisceau de
référence unique en utilisant deux lames dichraiqidchroic 1 et Dichroic 2). Ainsi, les
trois faisceaux de référence impactent le capteeic &8s mémes angles d'incidence, donnant
un enregistrement holographique hors-axe. Les é&écgs spatiales sont corrélées, ceci est
trés utile pour superposer les trois objets recoitst La reconstruction de trois images
spectrales esffectuée par transformer de Fresnel discréte agew-padding Ce point sera
discuté dans le paragraphe suivant. Les faisce#jetsoéclairent I'échantillon dans trois
directions différentes. Les faisceaux d’éclairaggubet vert sont contenus dans le plag)(
sous un anglé®,, = 35,67° ety®,, = -42,70°. Le faisceau rouge éclaire I'objet par ls ba
avec un angI@Ryz: -19,33° dans le plarnyg) et .= 17,24° dans le plax,f) (figure 4.3).
L’éclairage simultané par trois faisceaux rouget eé€ bleu génere une illumination blanche

de I'échantillon (voir figure 4.4).
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Vue de dessus Vue de gauche

Figure 4.4 : Photographies du montage optique

4.3.2 Configuration mécanique

La norme ISO F.DIS 14130 décrit I'essai de cisaibat en flexion trois points sous
appuis rapprochés [17]. L'éprouvette est mise eRridh sous des paliers de chargements
croissants (figure 4.5). L'intervalle de temps erdeux incréments successifs est de I'ordre
d'une dizaine de secondes, le chargement est mddeéehantillon est ajusté entre trois
appuis : le poingon supérieur et les deux suppoiésieurs. Le rayon du poingcon est de 5 mm
alors que le rayon des supports est de 2 mm. LeEgqodistance entre les supports, est de
10 mm. Un capteur de force de type bouton permetekurer I'effort exercé sur I'éprouvette.
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- Axede la force ;

Afficheur '

Capteur de force
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Figure 4.5 : Configuration mécanique

L’essai se déroule en deux temps. Dans un preemepd, on acquiert un hologramme
de l'objet apres son positionnement. Puis on inerédm le déplacement du poingcon. On
enregistre I’hologramme de I'état courant et I'dffexercé. On incrémente de nouveau le
déplacement du poingon et on réitere les enregisinés. Ces opérations sont reproduites
jusqu’a la fin de I'essai, chaque hologramme sedrdarréférence pour I'état suivant. Le choix
de l'incréement de déplacement est empirique. Ilvant d’obtenir un réseau de franges

numeriques spatialement résolues quel que soituple d’hologrammes.

Dans un second temps, les différences de phaseu(m@u) entre deux états de
contraintes successifs sont calculées. Les caegmhdse sont dépliées. Puis, connaissant les
directions d'éclairage de I'échantillon (figure)4eB suivant I'équation (3.22) du Chapigge
on peut déterminer les trois vecteurs sensibilisgs pealculer les trois composantes de
déplacementuy, uy, et u, [18]. Les déformations,, &, et &y sont ensuite calculées par
dérivation des champs de déplacements. Les déiaitsaitement numérique sont expliqués
dans le paragraphe suivant.

4.4  Traitement numérique

4.4.1 Reconstruction des hologrammes

La reconstruction des hologrammes couleur peutndéreeée de maniere indépendante
pour chaque longueur d’'onde par transformée denElesu par convolution. La taille des
trois hologrammes monochromes doit cependant dgptigue pour une superposition au
pixel prés. Nous avons utilisé au chapitre précedenméthode de reconstruction par
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convolution a grandissement variable. Dans ce tfapious appliquons la méthode de

reconstruction de Fresnel avaero-paddinglépendant de la longueur d’onde.

Pour reconstruire les hologrammes couleur par fobamge de Fresnel, le processus de

reconstruction doit respecter les deux conditiamgamtes :

A
A= ljd’ =cte
AF' =" =cte
L)l py

C'est-a-dire que I'on doit imposer, pour chaqueglarur d’onde, les parameétrds K, L tels
gue les pas d’échantillonnage donnés par la trems#® de Fresnel soient indépendants de la

longueur d’onde.

Pour trois longueurs d’'ondg, A et/lg, ces conditions deviennent :

Aedy _ Adr _ Agd?
KR px KG px KB px
Aedy _ AsdP _ Agdy
LR py LG py LB py

(4.2)

Pour satisfaire cette exigence sur le pas d'édhamiage, on peut agir sur les
parametresl, L et K. L’'onde de référence est plane, dahe —do, et la taille de I'horizon
(K, L) doit étre un nombre entier pair. En effet, coésmhs un rectangle de longueur
représentant I’horizon reconstruit et un rectardgelongueuN représentant la matrice du

capteur (figure 4.6).

0
Q

O O
O0000O0O0

M K

Figure 4.6 : Processus deero-padding
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Le processus de reconstruction nécessite d’'ajalgerzéros autour de la matrice du capteur
(zero-padding afin que sa taille soit égale a celle de I'honizeconstruit, sans modifier la
localisation spatiale de I'image. Ainsi, il faudrajouter (N)/2 zéros dans la directionde
part et d’autre de la matrice. De ce fait, le rappiN doit étre entierN étant pair pour toutes
les caméras du commerde,doit étre pair. Lezero-paddinga pour effet de modifier la

définition de I'image sans changer sa résolutidnnseque fixée par le capteur.

Notre capteur possede une résolutionNe#® = 1344x1024 pixels de p@g=py = 6,45 um.
Pour satisfaire la condition précédente 4.2, oh i les parametrdsg, Kg et Kg qui sont

~

€gaux respectivement a 2048, 1649 et 1415. On en l& pas d’échantillonnage

An® =An® =An® =33. Et lorsquepc=py alorsAé" =AnR, A& =An° etAé® =An®.

La figure 4.8 montre les hologrammes de méme talenus pour R, G et B. Un masque
spécifique est alors calculé pour chaque triplabligrammes qui permet de sélectionner la
zone utile de la poutre (figure 4.8). Il sera géldans I'étape suivante.

Hologramme Rouge Hologramme Vert

-

Masgue poutre

Figure 4.7 : Triplet d’hologrammes reconstruit paransformée de Fresnel aero-padding

et masque spécifique a ce triplet
A partir de 'amplitude complexe du champ objetusigouvons restituer la phase. La figure
4.8 présente les cartes de différence de phaseussieentre deux états de contrainte, non

déroulées et non filtrées en haut ; dérouléessapplication du masque, en bas.
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Carte de différence de phase rouge

Carte de différence de phase vert
A0 3

-1
i

Carte de différence de phase blen

‘? Two

Carte de phase non déroulée

Carte de phase déroulée

Figure 4.8 : Cartes de différence de phase rougext\et bleu déroulées et non déroulées

4.4.2 Déroulement des différences de phases

Le déroulement de la phase est une étape esserdtetiélicate dans le traitement
interférométrique. Son principe consiste a trouwee estimation de la phase absolue pour
chaque cible (pixel) a partir de la phase mesuréaléroulement de la phase est effectué sur
les cartes de phases auxquelles on a appliquésguma

Il existe différentes méthodes permettant d’estimaephase déroulée [19-23]. Les
approches locales sont basées sur un déroulemdatpiese de proche en proche selon un
parcours d’'intégration [21]. L'idée est d'éviterdeopagation des erreurs. On s’appuie soit sur
la création de coupures pour stopper la propagasioit sur la détection des contours des
franges. La méthode développée au laboratoire stengidérouler la phase par propagation a
partir du centre du masque en traitant quadrantgpadrant dans le sens des aiguilles d'une
montre. Un pavé initial de tailléxK (avecK impair) a été préalablement déroulé. Le filtrage
utilisé est le méme que celui appliqué a la phasedéroulée.

Une amélioration des méthodes de déroulement &taide de branche de coupure a
été proposée par Goldstein [19]. Il définit desitésoreliant les résidus proches de signes
opposés. Les parcours d’intégration ne doivent tpagerser ces droites. L'algorithme de
Goldstein est trés rapide, nécessite peu de mémeir@éroule généralement la phase
correctement. Son inconvénient est qu'il n'utipas les informations contenues dans la phase
de maniére optimale. En particulier, il n'utilisaspde critere de qualité. Pour cela, il a été

développé un algorithme qui permet d’adopter unesume de qualité pour guider le
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déroulement des phases [19]. Cet algorithme, déroQuality-guide, suggere une approche
du déroulement dans laquelle le chemin d'intégnadigit les pixels de haute qualité et évite
les pixels de faible qualité. L'algorithme ne peas étre utilisé si une carte de bonne qualité
n'est pas disponible. Toutefois, une carte de updut étre construite a partir des données de

phase seule.

J.M.B. Dias a développé une méthode de déroulebasgte sur la minimisation d’une
énergie d'interaction dans un voisinage approp?i&.[Cette méthode est itérative et fait
appel a des algorithmes d’optimisation détermisigfei sont résolues par les techniques de
graphe de coupures. L’algorithme est nommé PUMAlIéloule la phase par la recherche
d'une solution (phase déroulée) en optimisant wretfon d’énergie locale (obéissant a
I’hypothése markovienne) modélisant la variabitiddtextuelle de phase a dérouler.

Ghiglia et Remero ont concu une méthode différentepriori robuste pour dérouler
une phase a 2D dans un sens des moindres carjé&i2dppliquant une forme spécifique
d'une expansion de cosinus qui conduit a des tvaméks discretes rapides en cosinus
(DCT). Si les valeurs de phase en 2D sont asso@esie pondération en 2D, les
transformeées rapides peuvent encore étre utiliggs ks méthodes itératives pour résoudre le
probleme de déroulement pondéré. Le déroulemerdgrérnpeut étre utilisé pour isoler les

régions incompatibles.

On a appliqué les cinqg méthodes de déroulementepi@ss : la méthode du
laboratoire, les deux algorithmes de Goldsteingddathme de PUMA et la méthode de
Ghiglia. Un résultat représentatif est présentélapéigure 4.9. Le test porte sur des cartes de

phases non triviales (présence de fissures).
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Carte de différence de phase non déroulée Rouge Carte de différence de phase déroulée Rouge Carte de différence de phase déroulée Rouge
¥R es o

Carte de différence de phase non déroulée Verte Carte de différence de phase déroulée Verte Carte de différence de phase déroulée Verte
s i -"'--‘ o RA—— ]
Carte de différence de phase non déroulée Bleu Carte de différence de phase déroulée Bleu Carte de différence de phase déroulée Bleu
Cartes de différences de phase non déroulées Cartes de différences de phase déroulées Cartes de différences de phase déroulées
par la méthode du laboratoire par la méthode de Goldstein

(Algorithme Goldstein)

Carte de différence de phase déroulée Rouge Carte de différence de phase déroulée Rouge Carte de différence de phase déroulée Rouge

Carte de différence de phase déroulée Verte Carte de différence de phase déroulée Verte

Carte de différence de phase déroulée Bleu Carte de différence de phase déroulée Blen Carte de différence de phase déroulée Bleu
. S
Cartes de différences de phase déroulées Cartes de différences de phase déroulées Cartes de différences de phase déroulées
par la méthode de Goldstein par la méthode de PUMA par la méthode de Ghiglia

(Algorithme Quality —Guide)

Figure 4.9 : Cartes de phases déroulées avec leg méthodes

Les méthodes laboratoire et PUMA ne déroulent lasilent pas correctement les
cartes de différence de phases. Ces résultatssitéceésle nombreuses retouches locales. Les
trois autres méthodes donnent des cartes de pbasapparence bien déroulées. Un profil
central des cartes de phases déroulées par chattheda est présenté sur la figure 4.9. On
retrouve le méme profil pour 'ensemble des al¢poniés sauf pour la méthode de Ghiglia. La
phase est manifestement mal déroulée. L’algoritdem&uality-Guide est finalement retenu,

il est plus lent mais plus efficace que les auties.nombre de retouches manuelles,
principalement dues a des fissures, s’avéreragimaht assez faible.
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Figure 4.10 : Comparaison de cing algorithmes daadélement de la phase
4.4.3 Calcul du déplacement
Les cartes de déplacement sont calculées de psrtipeoche par la résolution de la

relation matricielle 3.27. On obtient les déplacetae« instantanés » (figure 4.11). Le résultat

est, conformément aux cartes de phases déroutisez, bruité.

Déplacement instantané Uy

Déplacement instantané U,

Déplacement instantané U,

Figure 4.11 : Déplacements instantanés suivant »etyz

Il est utile par ailleurs de calculer les déplacet®e« cumulés » entre deux états de
chargement choisis (souvent entre le premier eériéme). On choisit un masque de

référence : le masque initial pour représentedégdacements sur I'état naturel (c’est ce qui
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est fait ici) ; le énieme masque pour représergerdeplacements sur I'état déformé. Il est
important pour cela de prendre en compte le gliss¢mes zones objets avec la déformation
globale de I'échantillon. Un pixel image ne corr@sg en effet pas a la méme zone de 'objet
tout au long de I'essai. Notre stratégie consistetr@duire pour chaque pixel un critere de
fuite : lorsque le déplacement calculé pour un Ipixeage vient a dépasser la taille du pixel
image, on cumule le déplacement avec celui du pieisin, et ainsi de suite... Les équations
suivantes expriment le cumul du déplacement saageet ce critére :

- sans critére :
ug™(m,n) = u(m, )+ uy™ (m,n) (4.3)

ouk est I'incrément de déplacemeimst signifie instantanéumsignifie cumulém etn sont

les coordonnées du pixel image considéré.

- avec critere :

cum

ulfum(m’ n) = uk—l (m’ n) + uli<nSt (m_ mpix ! n- I'-]pix) (44)

inst
i-1

. u’s (mn . R :
oum, = arrond(#j suivantx (méme chose poum,x suivanty) et An = Ad, / Np, .
La figure 4.12 permet de comparer les résultats awasque initial appliqué. A
gauche, le critére de fuite n'est pas appliqudiskage que I'on peut attendre du cumul des
cartes de déplacement n’apparait pas ! A droiteitére de fuite est appliqué.

Deéplacement cumulé Uy Deéplacement cumule Uy m

50

£2°8

-50
-100
-180

-100
-150

Figure 4.12 : Champs de déplacement « cumulés »ssenitere de fuite (a gauche), avec
critere de fuite (a droite)

4.4.4 Calcul des déformations

A partir des cartes de déplacements suivant lés dlicections, on peut calculer les

déformations dans le plan par dérivation :
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ou
e =— 4.5
ks (45)
£ =9y, (4.6)
w ay '
ou
g =] Oy @.7)
Y2y ox

200
100
0
-100

Déformation Cumul XX

Déplacement Cumulé Y

200

r . 0
- L
4 400

Déplacement Cumulé Z

Effetdebord sur la carte
de déformation cumulé

Figure 4.13 : Déplacement cumulé (a gauche) et défation cumulée (a droite)

On peut obtenir les cartes de déformation instagta cumulée. Pour insensibiliser le
calcul au bruit, on estime la pente moyenne lodaleéplacement par une fenétre glissante
rectangulaire de taille ajustable (non pondéréesdam premier temps). Le contour de
I'échantillon sera donc réduit de quelques pixéla. figure 4.13 montre les champs de
déplacement cumulé et de déformation cumulée swsaai complet. Pour cet exemple, nos
opérateurs de dérivation sont appliqués sur ldesae déplacement non masquées. On met
en évidence des effets de bord, notamment sumalésscde déformations. Ces effets de bord
peuvent provenir de I'opérateur de dérivation, naaissi des cartes de déplacement cumulé,

et I'on doit chercher la stratégie qui les minimise

Considérons pour cela I'image de I'échantillon leucapteur CCD au chargement 1 et
a un chargement quelconq@e(figure 4.14). On repére deux pixeiset C dans I'état 1 et
deux pixelB etD dans I'étaQ. Lorsque I'échantillon passe de DaA se déplace velB etC
se déplace vemd. Le déplacement de tous les pixels image estléalen particulier celui des

pixelsA, B, C etD donnés dans le tableau 4.1.
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ot r R s
:

Figure 4.14 : Schéma simplifié du déplacement d’@ohantillon pour deux états 1 et Q

incrément u™{(A) | U"™(B) | U"™(C) | U"(D)

1 UlA 0 Ulc UlD
2 0 Uzg Uzc U2D
Q 0 us uc u%p

Tableau 4.1 : Déplacements instantanés, illustratio

Les déplacements cumulés des poitB, et C déduits de I'équation 4.4 sont donnés
dans le tableau 4.2. On comprend que les dépladcemamulés de A et de B seront faux.
C’est le cas pour tous les pixels qui sont calcht#s du masque de référence (le p8ipar
exemple), cela se traduit par de grandes zonesixads graités inutilement au niveau du
masques (comparer les figures 4.13 a droite et dulilieu a gauche). C'est le cas aussi
pour tous les pixels en bordure du masque de référgont les déplacements instantanés sont
calculés ou non selon leur coupure par les massueEessifs (le poinA par exemple), cela
se traduit par un petit liseré clair en bordurel'dehantillon (visible figure 4.15 dans les

zones sans effet de fuite).
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séquenceu™™A) | u™“MB) | u™“MC)
2/1 U1A+0 O'l'UlB U10+U1D
Q/l ucumA_l_O ucumB+uQB ucumc+uQC

Tableau 4.2 : Déplacements cumulés, illustration

On déduit de cette analyse que pour limiter lesteffie bord il faut appliquer, avant de
calculer la déformation, soit le masque référencit se méme masque érodé. En vue
d’optimiser le calcul des déformations, on a tegtéatre méthodes schématisées par le

synoptique de la figure 4.16.

Appliquer M

Calcul £ avec
M

Appliquer ME

M: masque initial
ME: masque érodé
e : Déformation

Figure 4.15 : Synoptique des méthodes de calculaddéformation cumulée
v 1% méthode : on applique un masque initial érodélswéplacement cumulé, on
calcule la déformation avec ce méme masque érodé.
v 2°™méthode : on applique le masque initial sur lda&ment cumulé puis on calcule
la déformation avec le méme masque initial puigplique le masque érodé.
v 3°M® méthode : on applique un masque érodé aprés delaié la déformation mais

sans appliquer le masque initial sur le déplacemamiulé.
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v 4°™® méthode : on calcule directement la déformationugiisant le masque érodé

pendant le calcul.

Les résultats de ces quatre méthodes sont prégertés figure 4.16. Notez les effets

de bords visibles méme sur les déformations masgli@equatrieme méthode donne le plus

de satisfaction pour éviter les effets de borde E#t retenue.

Déformation Cumulée XX X1~ Deéformation Cumulée XX

]

Déformation Cumulee YV Déformation Cumulée YY

Déformation Cumulée XY

Deéformation Cumulée XY

2&meméthode

1#¢ méthode

Déformation Cumulée X7

Deéfonmation Cumulés XX

Déformation Cumulée YY Deéformation Cumulée ¥YY

Déformation Cumulée XY Déformation Cumulés XY

3&me méthode 4eme méthode

B
-
et R S———

I B

.
o
i
.
-3

;3

Figure 4.16 : Comparaison de quatre stratégies @cal des déformations cumulées

4.5 Validation sur échantillon de verre/époxy

L’échantillon verre/époxy est intéressant pour deilila méthode de mesure par

holographie numérique tri-couleur. L’objectif pripal de I'étude est de détecter les fissures

or elles sont visibles sur les éprouvepest mortemL’échantillon est soumis a un essai de

cisaillement en F3PR suivant les étapes décritgzaeagraphe 4.3.2. La figure 4.17 présente

une courbe d’évolution de la force appliquée erttion des 237 hologrammes enregistrés.
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Figure 4.17 : Evolution de la force appliquée auws de I'essai, verre/époxy

Les différences de phase calculées dés I'apparitefa £ fissure ont été données
sur la figure 4.8. La fissure est détectable ssipleases déroulées ou non. Le vert et le bleu
sont les plus sensibles. Rappelons que les faisoaatiet bleu sont dans le planZz et que
leurs orientations sont symeétriques par rappoat @okrmale a I'échantillon. Le faisceau rouge
est en incidence par le bas. C'est donc le déplentmnx qui est le plus sensible a la
fissuration en F3PR. Ceci est confirmé par les g@gsamstantanés de déplacement et de
déformation (figure 4.18). On peut noter la settiside la méthode sur I'effet Poisson visible
suru, au niveau du poincon. La fissure est par ailleisible sur les cartes de déplacement
cumulé et de déformation cumulée (figure 4.19), qué peut aider a la détecter. La

localisation la plus fine est obtenue sur les degteents cumulés.
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Avant fissure

Champ de déplacement L7,

Champ de déplacement U,
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Figure 4.18 : Déplacement et déformation instantangévant et apres la fissure, verre/époxy
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Figure 4.19 : Déplacement et déformation cumulésaat et apres la fissure, verre/époxy

L’'un des intéréts que nous voyons au calcul deéfarchation cumulée est de tracer la

courbe d’évolution de la contrainte tangentiellefenction de la déformation tangentielle
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(figure 4.20). La pente a l'origine de cette coudoerespond au module de cisaillemnt,

ici Gyy, réputé impossible a obtenir avec I'essai de FARRorme indique que I'essai permet
de valider seulement la résistance au cisaillematgrlaminaire (c.a.d la contraine

tangentielle a rupture) [17]. Encore faut-il querlgture soit validée. On peut en effet
rencontrer des modes de rupture plastique, de negiar traction des fibres tendues, de

rupture par compression transversale sous les ppui

Le profii de la contrainte tangentielle est paraphe suivant I'épaisseur de

I'éprouvette. Elle est maximale dans le plan nedé&&éprouvette ou elle vaut :
Iy = 3F/4bh (4.8)

ou F est la force appliquéb,est la largeur de la poutieest son épaisseur). Il convient donc
de calculer la déformation dans ce plan neutrey tiés appuis. La carte de déformation
cumulée est alors précieuse pour déterminer lasmegl’intérét pertinentes. On trouve ici
Gy = 1,16 GPa, ce qui est trés faible pour un éclhamttle verre/époxy et révele sans doute
un probléme d'élaboration. A titre de comparaidenmoduleG;, mesuré en traction simple
sur ce matériau est de 3,3 GPa. On considere enigree approche que pour un stratifié
unidirectionnel G;2 = G;3 et ce dernier est rarement mesuré. Ce serait desaas les

problemes déja évoqués de cisaillement interlamanai

T
T
i

IfF'n:"LPLI:I .

Conlrainle langenlielle
r
T
1

Deéformation Exv

Figure 4.20 : Evolution de la contrainte tangentielzy, en fonction de la déformation
tangentielleg,y
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La localisation de la fissuration est par aillecosfirmée par une analypest mortem
des échantillons au microscope montrant plusiasssiffes interlaminaires (figure 4.21, photo
du bas). On peut remarquer I'apparition d’'une deand fissure qui est bien validée sur les
différences de phase et sur la déformatigifigure 4.21). Ce type d’analyg®st mortenest
impossible a effectuer sur des composites lin/é@xyaison de I'arrangement enchevétré des

fibres de lin (voir figure 4.27).

Carte de différence de phase non déroulée Verte

Figure 4.21 : Apparition de la fissure : sur lesftérences de phase (en haut), sur la
déformationeyy (au milieu), et sur I'observation post mortem (ead)

En flexion trois points sous appuis rapprochés, destraintes de cisaillement
interlaminaire (contrainte tangentielle) dues atfres tangentiels ne sont pas négligeables
comparées aux contraintes normales dues a la fled® I'échantillon. Les contraintes
normales ainsi que la compression du poingcon péuvéanmoins engendrer une rupture
prématurée de I'échantillon. L'échantillon peut reémubir une déformation plastique
macroscopique sans rupture visible. La grande Isiéitési de I'holographie numérique
trichromatique permet de valider I'essai mécaninusitu. Le début de la fissuration est
détecté précisément sur les cartes de phase,degpshdes déplacements et de déformations.

C’est sur ce point que I'essai sur échantilloréjgo’xy est prometteur.
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4.6 Application a des échantillons lin/époxy et linfarbone/époxy

La procédure validée sur verre/époxy a été appdicaue un échantillon lin/époxy et
sur un échantillon lin/carbone/époxy. Les résultexpérimentaux sont reportés dans le
tableau 4.3.

Echantillons Hologrammes 1% fissure Résultats
type Vi| Nb | h b Nb Inc. [filtre [pix| Inc. FR R R
inc. | traités détectés T £s | Go
oo | Plis | (mm)| (mm) N) | (mpay| (s.u) | (GPa)

Verre/époxy 46| 20 | 1,87| 9,44 237| 50a200x9 | 33| 182-181| 1186 50,4 | 48.1CG | 1,16

Lin/époxy |50 12 | 2,25| 9,94 274 1a200 9x9 B722-121| 922| 30,9 44.70 1,78

Lin/car- - |5/2/5| 2,23| 9,83 150| 15a1509%x9 | 33| 135-134| 860| 29,4 52.10 -
bone/époxy

Tableau 4.3 : Essais de F3PR, données expérimestale

L’échantillon lin/époxy présente deux fissures pmasaillement (ou une fissure
étendue) mais aussi des franges fortement persirdéaiveau du poingon (figure 4.22 a
gauche). Les cartes de déplacement cumulé entiéblet du chargement et la fissuration de
'éprouvette montrent que ce matériau est moingeigen compression transversale que
I'échantillon verre/époxy. L'effet Poisson est difekevisible suru, non seulement sous le
poingcon mais aussi sous les supports (comparigure 4.23 eu;, figure 4.19 pour un effort
plus élevé). Il est donc possible que la rupturegeanpression ait lieu avant la rupture par
cisaillement interlaminaire. L'estimation des®, ici rxyR, est toutefois possible car on peut
déterminer précisément le départ de fissure surchesnps instantanés (figure 4.24). On
estime les résistances interlaminaires respectivement & 50,4 MPa pour le verre/époxy,
30,9 MPa pour le lin/époxy et 29,4 MPa pour ledambone/époxy. Pour ce dernier matériau,
on verra gu'’il s’agit d’'un cisaillement prématurésdplis de carbone surchargés a cause de la

différence de propriété entre le carbone/époxg éhlépoxy.
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Carte de différence de phase non déroulée Rouge Carte de différence de phase non déroulée Roue

RIS

Carte de difference de phase non déroulée Verte

Figure 4.22 : Différence de phase : lin/carbone/épo(a gauche), lin /époxy (a droite)

Champ de déplacement cumulé [, pm 558 Champ de déplacement cumulé U,
0
-100

Champ de déplacement cumulé Ly

“

Champ de deplacement cumule U,

umu

Figure 4.23 : Déplacement cumulé entre le débutchargement et la fissuration :
lin/carbone /époxy (a gauche), lin /époxy (a drgite

Champ de déplacement cumulé Ly

Champ de déplacement cumulé U,

Champ de déformation instantanée g, w10 Champ de déformation instantanée ., x40

Champ de déformation instantance z,, w107 Champ de déformation instantanée g, x1 0'5

Figure 4.24 : Déformation instantané au moment defissuration :
lin/carbone /époxy (a gauche), lin /époxy (a drgite
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Des observations macroscopiques sont intéressantase dans ce comparatif. On
trace sur la figure 4.25, pour les trois matérideg,courbes d’évolution de la force au cours
de I'essai. La premiere fissure n'est pas toujadestifiable sur ces courbes, ni d’ailleurs sur
les courbes contrainte/déformation (figure 4.2@)I'@entification de la premiere fissure est
déterminante pour estimer la résistance au cisalie interlaminaire. L’échantillon
verre/époxy présente une déformation purement iglest(courbe linéaire) et un léger
décrochage lors de la rupture interlaminaire. laesgra conduit jusqu’a 1300 N, au moment
de l'apparition d’'une seconde fissure, I'éprouvedts alors encore rigide. Le lin/époxy
présente en F3PR une déformation élastique pussogidastique. Ce comportement a été
obtenu en traction [24] et provient du comportemérigitudinal du renfort lin. Le
cisaillement interlaminaire est de ce fait indébtd sans mesure de champ (d’autres
techniques comme I'émission acoustique pourraariefois étre testées). Enfin, I'échantillon
lin/carbone/époxy présente un comportement intelaréd élastique puis légerement élasto-
plastique jusqu’a la rupture interlaminaire ; ruptapres laquelle la rigidité de I'éprouvette
s’effondre, les plis de carbone sont cisaillés.pkdgivette subit alors une déformation

irréversible trés importante clairement visible s analysepost mortengfigure 4.27).
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Figure 4.25 : Evolution de la force appliquée duraihiessai pour les trois échantillons
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Figure 4.26 : Contrainte tangentielle,, en fonction de la déformation tangentielkgy,

Figure 4.27 : Observationpost mortem : verre/époxy (en haut), lin/époxy (au
milieu), lin/carbone/époxy (en bas et zoom a drdite

Le temps nous a manqué pour effectuer une ideatiific acceptable des modules via
un dialogue expérience/simulation. On peut en @fsttifier le module de cisaillemef ; et
le module d’YoungdE; de cette maniére pour peu que le modele soit fidl€kexpérience. Les
cartes de déformation et de déplacement ont tdstéte® simulées en volumique pour le
lin/époxy sous COMSOL en prenant en compte la foduepoincon et des supports. Le
contact est pris en compte mais une modélisatios pboutie nécessite de connaitre les

propriétés élastiques du stratifié en compresstod’ietégrer les paramétres de frottement
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entre I'échantillon et les appuis. Les coefficietdsrigidité utilisés ont été déterminés lors de
la these de Z. E. Cherif [25E£ = 25,2 GPaky, = 5,6 GPaEz = 4 GPa,iy = 0,33,iz= 0,44,
Wz = 0,33 Gxy=1,91 GPaGy; = 1,77 GPaGxz = 1,79 GPa).

1% & &y

Figure 4.28 : Simulation MEF : déplacements (en hgudéformations (en bas)

Le modéle tient compte des symétries et représarde I'échantillon. Les champs de
déplacement expérimentaux (figure 4.23) comparés ciamps numériques (figure 4.28)
révelent un décalage vers le bas du plan neuti@.peeat s’expliquer par une différence entre
le module de traction et le module de compressidouepar un frottement important de
I'échantillon sur ses supports. Ce résultat molardifficulté que I'on peut rencontrer pour
mesurer expérimentalement le module de flexion #essai de F3PR. Le décalage du plan
neutre rend délicate I'estimation de la contraintemaleo; dans la partie tendue, zone
opposée au poincon dans laquelle la mesure defdantition & est également difficile a
cause des effets de bords !

A contrarig la mesure dé€;3 ne pose pas de difficulté particuliere. La zongeele
poincon et le support dans laquelle la déformatammentielle est constante présente une
étendue suffisante pour mesurer correctement larmé@tion &3 (voir figure 4.28). La
distribution spatiale de la contrainte tangentisllét d’ailleurs la méme évolution et n’est
priori pas perturbée par le décalage du plan neutre.ddzile de cisaillement mesuré pour le
lin/époxy via la courbe contrainte/déformation vagi; = 1,78 GPa. Cette valeur est
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cohérente avec des mesuresde effectuées en traction (1,79 GPa et 1,87 GPa resur
deux campagnes d’essais différentes [25]). RappajoreG;, et Gi3 sont identiques pour un

stratifié unidirectionnel et que le matériau tesg€quasiment unidirectionnel.

4.7 Conclusion

hY

L’expérience issue du travail présenté au chagdtra pu étre mise a profit pour
expertiser le cisaillement interlaminaire en flaxi® points rapprochés (F3PR). Pour effectuer
une cartographie 3D de la face avant de I'échantilles faisceaux bleu et vert sont situés
dans le plan neutre de I'échantillon et réglés dximéement par rapport a la normale, le
faisceau rouge éclaire I'échantillon par le bas.

On montre que les fissures interlaminaires sonbleis sur les cartes de phase vertes
et bleues. Pour le verre/époxy et le lin/époxygigaillement interlaminaire a été détecté. La
localisation des fissures est confirmée par desuraepost mortemsur I'éprouvette de
verre/époxy. L'enregistrement de la charge au cal@sl’essai permet de déterminer la
résistance au cisaillement interlaminaire. Poudiriécarbone/époxy, les plis de carbone

supportent une bonne partie de la charge et ssaitlés intégralement.

La résolution avec laquelle est calculée la déftionag ; est suffisante pour estimer
correctement le module de cisaillemdbis. Concernant le lin/époxy, nous obtenons une
valeur identique entre le modul®;; mesuré par F3PR/holographie 3D et le modbie

mesuré par traction.

L’ensemble des résultats obtenus montre que I'egidin de I'holographie numérique
3D apporte un plus a I'essai de cisaillement iatarhaire en flexion 3 points rapprochés et
permet d’entrevoir celui-ci comme un moyen de mesquantitatif en laboratoire de
recherche, par exemple pour étudier I'exactitudene’ simulation numeérique, plutdét que

comme un simple outil dédié au contréle qualit@eineprise.
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5.1 Introduction

Le comportement mécanique et électrique des mati€damposites est conditionné
par la microstructure et la mise en ceuvre de ceterimax. Ainsi leurs performances
dépendent aussi bien des caractéristiques du ténfdure, géométrie, orientation et fraction
volumique) que de celles de la matrice et de Iffatee fibre/matrice. Le renfort garantit la
tenue mécanique (résistance a la traction et t&idLa matrice lie les fibres et subit une
partie de la charge (résistance a la compressia@nladlexion). L'interface assure le transfert

de charge.

A partir d’'une étude mécanique et d’'une connaissales caractéristiques de ces deux
constituants de base (renforts et matrice), on gétégrminer les propriétés mécaniques du
composite. Par ailleurs, une étude analytique dgsrigtés diélectriques du composite permet

de sonder l'interface renfort/matrice dont dépendepropriétés mécaniques du composite.

Pour les matériaux composites a renforts natutets,charges cellulosiques et la
matrice polymére présentent un caractére non cabphpaEn effet, les matrices polymériques
sont hydrophobes tandis que les fibres natureled bBydrophiles ceci peut entrainer un
mauvais contact et une faible adhésion fibre/matet par suite affecter les propriétés
mécaniques de ces composites. Divers travaux deendte ont été développés afin
d’analyser I'adhésion des fibres naturelles damsdtrice.

De nos jours, la technique de spectroscopie dréleet est largement utilisée pour la
caractérisation des isolants organiques ou inogg&si Dans le cas des polymeéres, une large
gamme de fréquences comprise entré #@ et 16 Hz peut étre étudiée avec une excellente
résolution. Les spectres de relaxation diélectriuagiation de la permittivité diélectrique
relative complexe en fonction de la pulsation) peuvent étre représentés en une somme de
réponses indépendantes suivant le principe de gogigon [1]. Chacune de ces réponses,
nommees « relaxation » ou « mode de relaxatiostassociée a des mouvements de dipdles
permanents dans le matériau [2]. Ces spectredalation diélectrique peuvent étre analysés

en utilisant différents modéles semi-empiriques.

Dans ce chapitre, nous nous proposons d’analyseprepriétés diélectriques des
composites renforcés par des fibres de lin étudias le Chapitre précédent. On effectuera
une analyse de la dynamique moléculaire de ces a@sitep, ce qui nous renseignera par la

suite sur l'interface fibres/matrice. Cette étud@eattrique sera corrélée a celle développée
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dans le Chapitre précédent qui concernait des ssp&&caniques. Au cours de notre étude,
nous utiliserons deux techniques expérimentalescalorimétrie différentielle a balayage
(DSC) et la spectroscopie de relaxation diélectriglimpédance-métre de type

"Novocontrol").

Nous présentons dans ce chapitre en premier temmpgpercu sur les techniques
expérimentales utilisées. Nous mettrons I'accentesprincipe de fonctionnement de chacune
d’elles. Ensuite nous rappellerons les différentpeats concernant les polarisations
diélectriques, les parametres diélectriques ehémrie phénoménologique de la relaxation
dipolaire. Nous finissons notre étude par I'analyss résultats expérimentaux obtenus sur les

composites étudiés.
5.2 Techniques expérimentales

5.2.1 Calorimétrie différentielle a balayage (DSC)

La calorimétrie différentielle a balayage est uaehhique utilisée pour étudier les
transitions thermiques d’'un polymere lorsqu’il esauffé. Le principe de ce dispositif est de
déterminer la quantité d’énergie apportée au naatdars de ces transitions thermiqU@s4].

Le systeme est constitué de deux récipients (vagurE 5.1). Un récipient contient
'échantillon testé et l'autre est vide, jouantrde de référence. Les deux récipients se
trouvent dans un four dont la vitesse de réchawdféntinéaire est assurée par une boucle
d’asservissement qui assure la méme température ldandeux récipients. Les mesures
donnent des informations qualitatives et quantiéati sur les modifications physiques et
chimiques provoquées par des processus endotherspigexothermiques ou par des
changements de capacité calorifique.

L’appareil utilisé dans notre étude est un analysBaerkin EImer’. La gamme de
température utilisée s’établie de -50°C a 200°TCaygee a une vitesse de 10°C/min sous une
atmosphere inerte (azote). On place I'échantillansddes capsules d’'une masse comprise
entre 10 et 15 mg. Elles sont par la suite pladées la cellule de I'un des deux récipients de

I'appareil.
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Récipient témoin Echantillon de Récipient de
polvmére référence

( \ / // \I/Fuur

e e T T # Vers ordinateur

Thermocouples

Figure 5.1 : Représentation synoptique du princide la DSC

La DSC permet de déterminer pendant la phase ddfeldiun matériau les grandeurs

suivantes :

> la température de transition vitreugg

> les températures de cristallisation. anisotherme pour une vitesse de
refroidissement ou de chauffage donnée,

> la température de fusiof; et d’ébullition qui dépend de I'épaisseur des
lamelles cristallines,

> le temps et le pourcentage de cristallisation,

> les enthalpies de fusion, de cristallisation etédetion,

> la stabilité thermique,

> la sensibilité a I'oxydation,

> la réaction des traitements thermiques,

> la pureté.

Les trois étapes de transition vitreuse, fusioaristallisation peuvent éventuellement
étre observées par cette méthode. Le pic de disstadn et le creux de fusion sont observés
seulement pour les polyméres qui peuvent former aegaux. Si les polymeéres sont
absolument amorphes on ne peut observer ni crsstidin ni fusion alors que si les

polymeéres sont semi-cristallins et amorphes ilsgméent les trois étapes.

Une grande différence existe entre la transitiotreuse et les deux autres
transformations. En effet, la transition vitreuseprésente ni creux ni créte parce qu’il n'y a

aucune chaleur latente libérée ou absorbée paolienpre. La seule chose observée a la
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température de transition vitreuse est un changedeta capacité calorifique du polymeére.
Dans ce cas, la transition vitreuse est appeléesitian du second ordre. Alors que les
transitions de la fusion et la cristallisation, gont des chaleurs latentes, sont des
transformations du premier ordre.

5.2.2 Spectrométrie diélectrique

C’est une technique qui permet de déterminer leprjgtés diélectriques en fonction
de la température mais aussi dans une large gamenfe2guences, et de comprendre les
phénomeénes physiques régissant le comportemertttique des matériaux [5, 6].

Le dispositif expérimental utilisé est de type Nowmwotrol. Il fonctionne dans un
intervalle de température variant de -100°C a 308°Gn domaine de fréquence dé*l9z &
10" Hz (voir Figure 5.2).

Figure 5.2 : Dispositif expérimental de la spectrétnie diélectrique

Ce dispositif est constitué de trois parties :

> un contrleur de température qui permet de comtrldetempérature de
I’échantillon, la température de I'azote gazeubagiression de I'azote,

> un analyseur d’'impédance (analyseur alpha) qui eeda travailler dans un
domaine de fréquences allant dé*19z & 10 Hz,
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> une cellule de mesure constituée en général de éleakrodes métalliques et

un anneau de garde relié a la terre (Figure 5.3).

L’anneau de garde a pour but de supprimer la cdmnbéc superficielle et
d’éliminer les effets de bord. Les manipulatiorsffectuent alors dans un domaine de
champ électrique homogéne. Les électrodes sontrigleement isolées et situées a
I'intérieur d’un tube en silice qui permet de réal les mesures sous vide ou sous

atmospheére controélée.

Figure 5.3 : Cellule de mesures diélectrique

L’échantillon est placé entre deux électrodes eetgpar la suite dans la cellule de
mesure. L’application d'une tension sinusoidale egénun champ électrique alternatif.

L’échantillon se polarise.

La mesure diélectrique nous permet d’accéder aleuksade la permittivité complexe
€, de la permittivité réellee, du facteur de perte’, de la tangente de l'angle de perte
diélectrique tad et permet de suivre leurs variations en fonctienadtempérature et de la

fréquence.

Afin d’identifier les parametres diélectriques, Bdaogiciels sont utilisés : Win Data et
Win Fit. lls permettent I'acquisition et le traitemt des résultats obtenus suite a la réalisation
des spectres isochrones en fixant la fréquenca gagant la température ou par réalisation

des spectres isothermes en fixant la températume eariant la fréquence.

159



Chapitre 5 : Essai diélectrique

La permittivité complexes” (w) est définie par :

(5.1)

ou Cy est la capacité formée par un diélectrique de pvité unitaire (vide),west la

pulsation angulaire.
La tangente de I'angle de perte diélectrique estedgar I'équation suivante :

gll
tand = — (52)
£
Les variations de la permittivité peuvent étre daggdusieurs phénomenes tels que le
phénomene de relaxation résultant du déplacementpddaeurs de charges depuis leurs

positions d’équilibre sous l'influence d’'un champdérique
On peut distinguer les trois principales classessies :
Polarisation de déformation

La polarisation de déformatia@st une polarisation atomique, ou ionique, prodoite

du déplacement des ions de leurs positions d’'éxeili
Polarisation d'orientation

La polarisation d’orientation est une polarisatagun résulte du cas ou le diélectrique
est formé de molécules possédant un moment dipolpermanant. Les dipdles

antérieurement répartis au hasard tendent a steridans la direction du champ électrique.
Relaxation interfaciale

Quand le matériau testé est hétérogene, une relaxaipplémentaire apparait dans
les mesures diélectriques. Cette relaxation est albe charges présentes au cours de la
fabrication, telles que les impuretés, qui sont obhilisées dans le matériau et peuvent migrer
sous l'action du champ électrique si la températstesuffisamment élevée pour assurer une
certaine conductivité des milieux. Lorsque ces euii possédent des conductivités et des

permittivités difféerentes, alors les porteurs darge sont bloqués a l'interface de ces deux
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milieux. Cette relaxation interfaciale est connwssa sous le nom de l'effet de Maxwell-
Wagner-Sillars (MWS) [7-9]. La relaxation MWS apgira des fréquences spécifiques
dépendantes des valeurs des conductivités et demitipgtés des parties isolante et
conductrice du composite, aussi de la forme etaleaaille des renforts. La relaxation
interfaciale est observée pour des structures couithes, et lors de [linclusion de
conductivité supérieure a celle de la matrice. Ategte relaxation est détectée vers les hautes
températures et les basses fréquence$ i0- 16 Hz). Mais dans certains cas, il est difficile

de différencier la relaxation MWS de la conductiomique.

Ces relaxations diélectriqgues sont analysées del’des fonctions issues de modeles
habituels [10] tels que le modéle de Debye. Le gssgs considéré par ce modele est
purement visqueux, sans force de rappel élastiguelu premier ordre. L'équation de la
permittivité de Debye est définie par :
£ —E,

£ (w)=¢, +=2

5.3
1+iwr (®-3)

Ce modele décrit une relaxation avec un seul tedggelaxationz. Dans cette
relaxation, & est la permittivité statique a basse fréquence.atst la permittivité a haute

fréquence du processus de relaxation.

La représentation du modéle de Debye est décieré&b.4.

E£7[ ar)

» £ ar)

Figure 5.4 : Modele de Debye

Considérons par la suite les cas ou les pics @deatbn mesurés sont trés larges et

asymeétriques, connus sous l'anglicisme « non Deblgxation ». Pour ces cas, le modéle le
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plus adapté dans les polymeres est celui de Hakrdt Négami [11], développé a partir de

I'équation suivante :

& (a)) =&, +L (5.4)

B
(1+ (iwr)”)
ou As = g, — &£, représente l'intensité de relaxatianet S sont des parametres dépendant de

la forme du pic de relaxation. Quand= =1, on obtient la relation classique de Debye. La

Figure 5.5 illustre le diagramnsé = g(g') correspondant a cette relation.

&" )

> & @)

Figure 5.5 : Représentation de I'’équation de Havak et Négami

Dans le cas owr =1 et #1, on observe une autre relaxation obtenue parldsioe

de Cole-Davidson [12] :

Ase

£ (w)=¢, +W

(5.5)

Le diagramme correspondant a la forme d'une deire-gont la partie basse fréequence

(€9) est perpendiculaire a I'axe(Figure 5.6).
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£7 o)

3 &' @)

-

Figure 5.6 : Représentation de I'équation de Coleddson

Dans le cas owr #1 etff =1, la relaxation observée est obtenue par la reladi®

Cole-Cole :

. Ae
- =e 5.6
£ (w)=¢, +1+(ia)r)” (5.6)

Le diagramme” = g(¢’) correspondant a cette relation, représenté stglae 5.7, est un

arc de cercle aplati par rapport au demi-cerclBelgye. Son centre est situé au dessous de I'axe

des réels, sur une droite faisant avec cet axgldée(th— a)l—zT : (1— a) est la mesure de la largeur

de la distribution du temps de relaxation autour.de

&% e

> £ ar

Figure 5.7 : Représentation de I'équation de Col®l€
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5.3 Reésultats expérimentaux
5.3.1 Etude Calorimétrique (DSC)

La figure 5.8 représente les thermogrammes de laiamaépoxyde (EP) et des
composites (D2 et B5) lors du deuxiéme chauffagetdgue échantillon. Les températures
de transition vitreuse de chaque échantillon oatdéterminées a partir du point d’inflexion,
visible sur les courbes, en utilisant le logicigyriB. Les valeurs ainsi obtenues sont

représentées dans le tableau 5.1 ci-dessous.

Matériaux T4(°C)

Matrice d’époxyde 143

Composite D2 100

Composite B5 123

Tableau 5.1 : Températures de transition vitreuse ld résine époxyde et des composites D2
et BS

Ces résultats indiquent que la transition vitredsegpolymere, qui n’est autre que le
passage d’un état vitreux fragile vers un étatuesey et caoutchouteux, diminue soit avec
I'incorporation uniquement de fibres de lin dansteeenatrice (composite D2) ou soit avec
I'incorporation de fibres de lin et de fibres dabmme dans la matrice époxyde (composite
B5). Cette diminution est plus importante dansdg du composite lin/époxy. Le changement
de la température de transition vitreuggindique une modification dans la mobilité des
chaines moléculaires du polymere. En effet, ladalinteraction entre le renfort et la matrice
fait que cette région pourrait avoir une mobilitdérieure a celle du polymere pur et ceci

induit une baisse [13] dans la température de itransitreuseTy du polymere [14].

164



Chapitre 5 : Essai diélectrique

24,5

24,0 —- — B5

235]| —— D2
23,04 époxyde

22,5—-
22,0—-
21,5—-
21,0—-

20,5

Flux de chaleur (mW) endo—

20,0

e loooc\:\
19,0 : : ; . . . ; .
50 0 50 100 150 200

Température (°C)

Figure 5.8 : Thermogrammes de la matrice époxydeles composites B5 et D2
5.3.1 Etude Diélectriques des composites (D2 et B5)

Nous présentons par la suite les propriétés diégjeets des composites D2 et B5 qui
permettront d’étudier la dynamique moléculaire des composites en faisant varier la

température de I'échantillon et la fréquence dunghalectrique appliqué.

Les variations isothermes de la partie réelle dedanittivité £ en fonction de la
fréquence sont représentées sur la Figure 5.9,dff@rentes températures (de 40°C a 200°C

par incrément de 10°C).

Pour les basses fréquences, la permittigittugmente avec la température. Pour les
basses température$ € Tg), cette augmentation peut étre attribuée a larigatéon des
dipbles d’eau liés aux fibres lignocellulosiques sjabsorbent pour former une couche mono
moléculaire enveloppant la surface externe deedifit5]. Ces molécules d’eau sont liées aux
groupes d’hydroxyle de la fibre de cellulose et pwmurraient pas étre enlevées par un
traitement thermique simple [16-26]. Ce type deutation de dipdle d’eau a été largement

étudié dans plusieurs travaux [15, 26, 27].
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Figure 5.9 : Variations isothermes de la permittigie’ des composites D2 (a) et B5 (b)

Ces relaxations n’ont pas totalement disparuessapréaraitement chimique des fibres
cellulosiqgues [28]. Une augmentation supplémentaie la température induit une
augmentation de la permittiviggé. Cette augmentation est associée a une augmentiita

conductivité des composites vers les hautes termpésa
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Ces résultats sont confirmés par les courbes deuade dissipation tanmontrées
sur la Figure 5.10. En effet, ces courbes révéteptésence de relaxations diélectriques pour
les basses températures que nous identifions daxigations des dipbles d’eau. L'intensité
de ces relaxations est plus faible dans le casodwpaosite D2 en comparaison a celle du
composite B5. Un comportement similaire a été olgsdans le cas des composites époxyde a
renforts de fibres d’Alfa traitées par le silandES ou non traitées [29]. Un tel phénomene a
été interprété par la réduction du caractére hydlepdes fibres cellulosiques par ce
traitement chimique et par suite une augmentationatactére hydrophobe de ces fibres [30,
31]. Ce traitement chimique permet une amélioratietfadhésion de ces fibres cellulosiques
dans la matrice [15]. Egalement, I'analyse destspede variations du facteur de dissipation
en fonction de la fréquence montrent la présenceld@ations diélectriques pour les hautes
températuresT(>T,) et les basses frequences. Ces relaxations soatté&astiques de la
conduction ionique dc. Ce phénoméne de conductgindé a la mobilité des charges
électriques dans le polymere avec la températurneopuant de ce fait une augmentation de la
partie réelle de la fonction diélectrique [20] et fhcteur de dissipation [32]. Ces charges
libres se retrouvent par la suite bloquées a fiate entre le renfort et la matrice qui ont des
permittivités et des conductivités différentes [38Jeci donne naissance a la relaxation
diélectrique interfaciale connue sous le nom digefdvaxwell-Wagner-Sillars (MWS) [23,
34, 35]. Cette relaxation est présente dans lestrggeisothermes de facteur de dissipation
tand des deux composites D2 et B5. Elle se décalelesrsautes frequences en augmentant
la température. En effet, laugmentation de la digbdes chaines moléculaires sous I'effet
de la température facilite I'orientation des digdluivant la direction du champ électrique.
Ainsi le temps de relaxation diminue et, par sués,pics de relaxation se déplacent vers les
hautes fréquences. Un comportement similaire a oftgervé dans plusieurs types de

composites époxyde et polyester insaturé renfgraédes fibres naturelles [15, 26, 32].

Sur la Figure 5.11, nous présentons la variatiothesme du facteur de perte des
composites D2 et B5 respectivement. Dans le dom@désebasses fréquences et des hautes
températures, la pente de la courbe de facteuredesx” est égale a -1. Cet effet est
caractéristique d’un effet de conductivité en cati@ntinuegy. en fonction de la fréquence.
Ces résultats sont confirmés par I'évolution dedaductivitég,. en fonction de la fréquence
(Figure 5.12).
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Figure 5.10 : Variations isothermes du facteur déesslipation tar® en fonction de la
fréquence des composites lin/époxy D2 (a) et limbzae/époxy B5 (b)

En effet, les courbes montrent un plateau a bdssgsences et hautes températures.

Par contre, pour les basses fréquences et lessiiagspératures le facteur de peésontre
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une décroissance avec la fréquence. Un comportesignlaire a été observé pour les
courbes isothermes de la partie réelle de la pevitét € pour les mémes gammes de
températures et de fréquences. Ce phénoméne mrésemtsituation de dispersion basses
fréquences caractéristiques des systemes domimdsspporteurs d’aprés Jonsher [36]. Ce
mécanisme de dispersion a été expliqué par DissiaHdl [37] en se basant sur le modéele de
cluster. Le cluster existant dans le matériau béte peut étre considéré comme un site
contenant des porteurs de charge. Sous un chaniguspples charges dans les clusters
peuvent se déplacer a lintérieur (mouvement ihtider) ou sauter a [I'extérieur
(intercluster). Si la distance parcourue par lesrgbs,L, est inférieure a la taille du cluster,
ces charges restent dans le cluster et on a leenmnt intracluster. Dans ce cas la, on peut
considérer les clusters comme des « dipbOles liEg8} Si la distance parcourue par les
chargesL, est supérieure a la taille du cluster, le dépteme des charges a lieu entre les
clusters et on a le mouvement intercluster. |l texdans ce cas des charges potentiellement
mobiles qui contribuent a la conduction continueaeta dispersion basses fréquences.
L’isolant contenant ces charges est capable desiowtn courant continu méme en présence
d'un effet de blocage d'électrode a linterface.nBaces conditions-la, le mécanisme de
conduction par saut est a l'origine de relaxatigiedtrique pour les basses fréquences et les

basses températures [39].

Pour conclure, ces charges peuvent d’'une partaad¥ sur un niveau localisé dans
la bande libre ou elles contribuent a un procesgusonduction dc c’'est ce qu’on observe
vers les hautes températures. D’autre part, cagehdocalisées peuvent étre aussi déplacées
autour de leur position d’origine par le champ extesans exciter les charges dans la bande
libre et on obtient un courant quasi-continu. Cattalyse est confirmée par la présence des
paliers quasi-constants observés sur les courbesoun@ductivité & basses fréquences et a
basses températures (Figure 5.12).
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Figure 5.11 : Variations isothermes du facteur denpese’’ du composite lin/époxy
D2 (a) et du composite lin/carbone/époxy B5 (b)
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Figure 5.12 : Variations isothermes de la conduété/a;. du composite lin/époxy D2
(a) et du composite du composite lin/carbone/épB8%y(b)

Pour minimiser I'effet de conduction, nous avongisdt le formalisme du « module

électriqgue ». Ce module électrique a été réecemnmrduit pour étudier les processus
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diélectriques se produisant dans les systéemes t@pgolymeériques et également pour

décrire les systemes renfermant une conductivitigjie [40].

Le module électriqué&” est défini comme étant I'inverse de la permitéwibmplexe

par I'équation suivante [41] :

1 1 &' . &
* 1 H ll= 2 "2+J
£ g-je" £°%+¢

=M+ jM "
2 2
£ +e (5.7)

Ou M’ est la partie réelle é1” est la partie imaginaire du module électrique.

La variation isotherme de la partie réelle du meddléctrique est illustrée sur la figure
5.14.
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composite lin/époxy D2 (a) et du composite lin/canie/époxy B5 (b)
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Nous remarguons une augmentationMieavec la fréquence pour une température
fixe indiquant ainsi un état de polarisation du énau. A la fin du spectréy’ atteint une
valeur constante due a une polarisation ineffegtiwar les hautes fréquences puisque les
dipbles ne suivent plus le champ électrique applipaur les hautes températures. Pour les
hautes températures et les basses fréquencesels daM’ est pratiquement nulle indiquant

ainsi une contribution négligeable de la polarati’électrodes [42, 43].

La variation isotherme de la partie imaginaire dadoie électrique est représentée sur
la Figure 5.14. L’allure de la partie imaginaire ohodule électriqueM’ en fonction de la
frequence met en évidence difféerents pics indiquiantprésence d’autres relaxations
diélectriques qui étaient masquées par l'effet @ecdnductivité dans les spectres de la
permittivité £’ . En effet pour les basses températures, nous gewas la présence d’une
relaxation diélectrique que nous associons a ldwction par saut en plus de celle attribuée a
la polarisation des dipdles d’eau. L’'amplitude @¢te relaxation est plus importante dans le
composite D2. Cette relaxation diélectrique appatais la gamme de température 40-70°C
tandis que celle de la polarisation d’eau appataiis la gamme de température 40-100°C.
Pour des températures intermédiaires, nous notapgarition d’une nouvelle relaxation
diélectrique qui se manifeste a partir de la temjpeeT, de chague composite et qu’est due a
la transition vitreuse du polymére Pour les hautes températur&s>(T,), nous identifions

une relaxation diélectrique attribuée a I'effet MWS
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Figure 5.14 bis-(a, b): Variations isothermes erois dimensions de la partie
imaginaire M” du module électrique du compositenfépoxy D2 (a) et du composite
lin/carbone/époxy B5 (b)

Cette relaxation est due au piégeage des chatyes lfcharges issue des impuretés
introduites lors de I'élaboration de I'échantilldioralisées aux interfaces entre deux milieux
de permittivités et de conductivités différentees@harges forment ainsi des dipbles appelés
des dip6les induits de part et d’autres des intedaUne autre relaxation diélectrique a étée

identifiée a la conduction ionique. Pour une repnéstion plus claire de ces relaxations
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diélectriques, nous avons représenté égalemerariation isotherme de la partie imaginaire

du module électrique en trois dimensions sur laifeid.14bis.
Analyse de Havriliak et Négami

Afin d’étudier I'adhérence des fibres de renforgslieh dans la matrice époxyde, nous
proposons d’analyser aussi bien la relaxation fiast@le que celle de la polarisation des
dipbles d’eau pour les deux composites D2 et B& tlimgrammes de Cole-Cole de ces
composites sont donnés par la Figure 5.15 a laéeatyre 180°C. Les courbes en pointillés
sont obtenues par ajustement des points expérimerdaec I'équation de Havriliak et

Négami dont I'expression en module électrique &suivante [44, 45] :

M- M,
(1+ (i a)r)l‘”)ﬁ e

Ou Ms et M, sont les modules électrigues a basses et hautapiefices

M (w) =M, +

respectivement. Les valeurs théoriquesMig and My,”, qui ajustent le mieux les valeurs
expérimentaleMe,,” andMey,” sont obtenues de sorte que les valeurs d’ajustemgnMs et

M., permettent de minimiser les expressions suivantes

X =Y My =M_,)? (5.9)

N

XM" :Z(MtL_M;xp)z xe)

Pour les deux composites D2 et B5, nous notond qsti impossible d’ajuster le
modele de Hauvriliak et Négami avec tous les pagxtgerimentaux. Pour des fréquences plus
élevées, le diagramme de Cole-Cole correspond fietlde MWS. Egalement, a basse
fréquence, les points expérimentaux atteignentigiime du graphique; signe du
comportement de conduction en courant contioge Ainsi pour le composite D2, le demi-
cercle situé pour 0 M’ < 0,135 est lié a I'effet de conduction dc alapse le demi-cercle
situé pour 0,15 ¥’ < 0,313 est attribué a I'effet de MWS. En revamchour le composite
B5, le demi-cercle situé pour OM < 0,062 est lié a I'effet de conduction dc alorse le
demi-cercle situé pour 0,051\ < 0,312 est attribué a I'effet de MWS.

177



Chapitre 5 : Essai diélectrique

0,07
(a) : R ¢ D2
0,06 - p » - = cond
] J \' A ¥ | - - MWS
005 | i o7
1 v ¢ 7 X
2004 f RES X
I ' ! \
0,03 | ¢ | ! \
] \ /
1! i / \
0,02 -t L ! \
] | i \
! \
0,01 | \
[ \
0 T T T T T T T T T T T II I'I T T T T T T T T T T T T T T T T T T T \
0,05 0,1 0.15 02 0,25 0.3 0,35
M
0,09
(b) ™7 - .
] ¢+ B5
0,08 - . ¢
] ° * - = cond
0,07 - > MWS
] L 2
0,06 ; ‘ .
2 0,05 . W .
1 AN .
004 « .
0.03 1 * \ L 2
? ] ( \ *
] ! v L 2
0,02 -, .
1 \ &
0,01 : *
0 T 1 T T T T T T II T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 03 0,35
M’

Figure 5.15 : Diagrammes de Cole-Cole expérimentatmodélisés a 180°C pour les
composites D2 (a) et B5 (b)

A basses températures, les relaxations diélecsi@esociées a la polarisation des

dipbles d’eaux ont été ajustées comme illustrésaskigure 5.16 ci-apres.
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Figure 5.16 : Diagrammes de Cole-Cole expérimentabmodélisés pour les
composites D2 (a) et B5 (b) a 40°C, 50°C, 60°C

L’ensemble des parameétres évalués par ajustemsentiaenées sont résumeés sur le

tableau 5.2.
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Echantillon | T (°C) Relaxation a B Ms M oo
Composite 40 Dipble d’eau 0,73 0,787 0,172 0,3633
D2 50 Dipble d’eau 0,753 0,66 0,163 0,363
60 Dipble d’eau 0,831 0,607 0,18 0,36
70 Dipble d’eau 0,76 0,7 0,18 0,356
80 Dipble d’eau 0,817 0,726 0,19 0,348
150 Conduction 0,99 0,995 0,000095 0,13
MWS 0,816 0,701 0,1635 0,3392
160 Conduction 0,9901 0,9991 0,000091 0,1275
MWS 0,823 0,79 0,1713 0,334
170 Conduction 0,9901 0,9991 0,000091 0,1273
MWS 0,793 0,809 0,16 0,3337
180 Conduction 0,9990 0,99995 0,00008 0,1211
MWS 0,728 0,735 0,1329 0,3493
190 Conduction 0,99901 | 0,99995 0,00008 0,121
MWS 0,725 0,717 0,113 0,3475
Composite 40 Dipble d’eau 0,59 0,88 0,05 0,309
B5 50 Dipble d’eau 0,601 0,855 0,050 0,310
60 Dipble d’eau 0,589 0,893 0,049 0,309
70 Dipble d’eau 0,589 0,893 0,049 0,3094
80 Dipble d’eau 0,689 0,798 0,048 0,3
150 Conduction 0,998 0,9796 0,00071 0,0902
MWS 0,958 0,702 0,058 0,3049
160 Conduction 0,9989 0,9978 0,0004 0,0891
MWS 0,85 0,771 0,043 0,3105
170 Conduction 0,9989 0,9977 0,00039 0,088
MWS 0,91 0,766 0,044 0,2985
180 Conduction 0,9989 0,992 0,00038 0,088
MWS 0,81 0,79 0,021 0,308
190 Conduction 0,996 0,99 0,000391 0,0848
MWS 0,89 0,789 0,019 0,2935

Tableau 5.2 Valeurs des paramétres caractéristiqdasnodele de Havriliak et Négami
déterminées par la méthode de lissage numériquediagrammes d’Argand
expérimentaux pour les matériaux composites D2 ét B
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Nous constatons a partir de ce tableau que lesingatiea et 3 ont proches de 1 pour
le phénoméne de conduction dc. Ce phénoméne estcent avec le modele simple de Debye
[46]. Pour les relaxations interfaciales et de pséion du dipble d’eau sont en bon accord
avec le modele de Havriliak et Négami. Par suigs,deux phénomenes ne peuvent pas étre a

un temps de relaxation unique.

Le tableau 5.3 présente les valeurs de l'intertitda relaxation interfaciale définie

parAe = &—&. [47].

Composites| T (°C) | Ae
Composite|] 150 | 3,16
D2 160 | 3,22
170 | 3,25

180 | 4,66

190 | 5,97
Composite| 150 14
BS 160 | 20,03
170 | 19,37

180 | 44,37

190 | 49,22

Tableau 5.3 : Valeurs le I'intensité de la relaxati interfaciale MWS

Nous pouvons faire a partir de ce tableau les rguesr suivantes :

v L’augmentation de lintensité de relaxation avectésmpérature peut étre due a
'accumulation des charges a linterface, augmentinsi I'aptitude des matériaux a se
polariser.

v L’intensité de cette relaxation est inférieure dsomposite D2 en comparaison a
celle dans le composite B5. Cette atténuation praduire une meilleure adhésion des fibres
de lin dans la matrice époxyde. Un résultat simélai été obtenu dans le cas des composites
époxyde a renforts de fibres d’alfa [15]. En effen, traitement chimique avec le silane a
permis une diminution de lintensité de cette ratéon et ceci a été attribué a une

rigidification de la zone interfaciale fibre/matic
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Le tableau 5.4 résume les parametres caractéeestigu modele de Havriliak et
Négami pour les deux types de composites aux teanpés 40, 50 et 60°C (relaxation des
dipbles d’eaux).

Composites | T (°C) As
Composite 40 3,06
b2 50 | 3,38
60 2,77
70 2,74
80 2,38
Composite 40 16,7
B5
50 16,7
60 17,7
70 17,17
80 17,5

Tableau 5.4 : Valeurs le I'intensité de la relaxati de la polarisation des dipbles
d’eau pour les composites D2 et B5

v Nous pouvons constater a partir de ce tableau aibéefdiminution des valeurs de

lintensité de relaxation dans le cas du compddiZepuisque le nombre des dipbles d’eau
diminue en augmentant la température. Le méme taésal été obtenu dans le cas des
composites de polyester insaturé renforcés parfidess d’Alfa orientées et non orientées

[32]. Par contre dans le cas du composite B5, dfigité de ces relaxations restent
pratiguement les mémes.

v Nous remarquons que lintensité de cette relaxatiams le composite D2 est

inférieure a celle dans le composite B5. Ce résifidique que les fibres de lin dans le

composite D2 sont moins hydrophiles que cellesatoposite B5 ce qui explique la meilleure

adhérence fibre/matrice dans le composite D2. Galte# est en accord avec les travaux
développés par Arous et al. dans lesquels il esttr@ajue le traitement par le silane de la
fibre d’alfa réduisait le caractere hydrophile ddibre et par suite permet une amélioration de
I'adhérence de ces fibres dans la matrice époxie [
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Analyse d’Arrhenius

L’analyse de la dépendance en température deseinégqaf,.x déterminées par la
position du pic de la relaxation diélectrique, a@tipalu spectre isotherme dé”, consiste a
déterminer le temps de relaxatiomu maximum du pic de chaque température. Elle perm
de déterminer I'énergie d’activation des différeptecessus de relaxations et de leurs temps
de relaxatiom . La Figure 5.17 montre I'évolution a I'échelle &vghmique des fréquences
fmax pour chacune des relaxations observées en fond#diinverse de la température. Ces
courbes montrent que les différentes relaxationaver@ étre ajustées par I'équation
d’Arrhenius [48]. Quoique la relaxatiansoit mieux ajustée par I'équation de Vogel-Fuleher
Tamman (VFT), I'énergie d’activation apparente @ @éterminée par I'équation d’Arrhenius
pour pouvoir la comparer avec les autres relaxatibfénergie d’activatiorE, est extraite a
partir des pentes. Le temps de relaxatiga partir de la relatiop = 1/2rfp est déterminé a
partir des intersections avec I'axe des ordonnéscderbedn,x en fonction de 7 (Figure
5.17). Les valeurs des énergies d’activations et wenps de relaxations associés a la
polarisation des dipbles d’eau, du phénomene ddumion et de la relaxation interfaciale
sont présentées sur le tableau 5.5. Pour la reaxamMWS nous avons obtenu
E.=71 K.J.mol et 7p=1,98 10**s pour le composite D2, eE,=74,17 K.J.mot et
70=1,42 10°s pour le composite D2. Ces deux relaxations pesgédonc une méme
énergie d’activation. Quoique pour le composite Bétte relaxation semble typique d’un
phénomene thermo-activé lié aux relaxations éléanest des dipbles puisque le temps

caractéristiqueg est proche de celui de Debye (46).
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5 -
P - R2=0,991 polarisation
| ' B des dipoles d'eau
5, .8
= MWS
5 , B5
o | R*=0974
j. 2 R?=0,999
_ \‘DZ\
1] R?=0,953 \
o <\ a
B5
O T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
2,08 2,28 2,48 2,68 2,88 3,08 3,28

1000/T(°K1)

Figure 5.17 : Variation de la fréquence du maximude la partie imaginaire M”du module
électrique en fonction de l'inverse de la tempéredipour les composites D2 et B5

Echantillon Relaxation | E, (K.J.mol™) [ g (s)
Composite a 39,54 2,19 10°
D2 MWS 70,88 1,98 10
Dip6les d’eau 56,49 9,05 10"

Composite | Conduction 42,3 10t
BS a 65,59 | 4,76 10"
MWS 74,17 1,42 10"
Dipdles d’eau 42,3 2,38 10
Conduction 35,33 4,22 10°

Tableau 5.5 : Données des temps de relaxationsesté&hergies d’activation des difféerents
modes de relaxation déterminés a partir des deumposites
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5.4 Etude corrélative

Les résultats expérimentaux qui ont été obtenuslgsmtechniques de calorimétrie
différentielle a balayage et de spectrométrie diélgue vont étre corrélés aux propriétés

mécaniques de ces composites et qui ont été repéésedans le chapitre 4.

Sur le tableau 5.6, on représente les résultateskess de cisaillement en flexion trois

points rapprochés des composites D2 et B5.

Compositeq g..(%) | F*(N) | 75 (MPa)

D2 4.4 922 30,9

B5 5,2 860 29,4

Tableau 5.6 : Résultats des essais de F3PR, done&psgrimentales

Les valeurs de force et de la contrainte de ruptvrelent une légere hausse de la résistance
interlaminaire du composite D2 en comparaison e cdli composite B5. Par contre la
déformation a la rupture du composite D2 est isfée a celle du composite B5. Ceci peut
traduire une forte interface fibres de lin/matrjg®, 50] dans le composite D2. En effet, une
meilleure adhérence des fibres dans la matrice elmeptout effet de glissement du renfort
dans la matrice sous I'effet de contrainte. L’enSkende ces résultats traduit une meilleure
interaction entre les fibres de lin et la matriéépdxyde pour le composite D2. Par ailleurs,
l'étude thermique a confirmé cette interaction pawe dépression de la température de
transition vitreuseTy qui est plus importante dans le cas du composie Eyalement,
'analyse diélectrique a montré une intensité deelaxation interfaciale MWS dans le cas du
composite D2 qu’est inférieure a celle du compoBBece qui confirme aussi une meilleure

interaction fibres/matrice dans le composite D2.
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5.5 Conclusion

Une bonne maitrise des performances des matériampasites a renfort fibres
naturelles de lin nécessite une connaissance préarsla morphologie de la fibre de lin et la

nature de l'interface fibre-matrice.

Nous avons choisi d'utiliser une méthode d’invesiign diélectrique pour caractériser
des composites a fibres de lin. Nous avons utiéigérmalisme du module électrique afin de
minimiser le phénoméne de conduction ionique etiémasquer la polarisation d’électrode.

Cette derniere est attribuée au piégeage a I'eterfatériau électrode.

Dans notre étude, nous nous sommes intéressésudel’d’un composite a renfort

100% fibres de lin et d’'un autre a renfort fibreslith et fibres de carbone.

D’aprés I'étude calorimétrique, la température etise Tg diminue soit avec
l'incorporation uniquement de fibres de lin dansratrice époxyde (composite D2) ou soit
avec l'incorporation de fibres de lin et de fibdescarbone (composite B5). Cette diminution
est plus importante dans le cas du composite D2.

D’aprés I'étude diélectrique et les différentesxaltions observées, on a constaté que
l'intensité de ces relaxations est plus faible diensas du composite D2 en comparaison a
celle du composite B5. Donc on peut conclure deréssltats que les fibres de lin dans le
composite D2 sont moins hydrophiles que cellesatoposite B5 ce qui explique la meilleure

adhérence fibre/matrice dans le composite D2.

Ces résultats sont confirmés par une étude caueélahtre des propriétés thermique,

diélectrique, et mécaniques.
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Conclusion et Perspectives

Les travaux présentés dans ce manuscrit s'insdriems le cadre général de I'étude
des propriétés mécaniques et diélectriques desimatécomposites renforcés par des fibres

de verre, de carbone et de fibres naturelles de lin

bY

L'objectif de cette these était d’appliguer des moéies optiques a base
d’interférométrie holographique numérique pour #iation sans contact des matériaux
composites. Le Chapitre 2 montre une comparaisdre eteux méthodes d’holographie
numérique : I'holographie numérique de Fresnel 'ebldgraphie numérique image. La
configuration de Fresnel est la plus simple car e nécessite pas d’ajout de lentille ni de
réglage du diaphragme d’ouverture. Les échantilltestés sont de taille modeste et la
meéthode d’holographie numérique de Fresnel a &iptad pour les études en holographique

numérique couleur.

Nous avons démontré, dans le chapitre 3, la pdissilbianalyser par holographie
numérique de Fresnel en temps moyenné le compartesieatoire des poutres composites a
fibres de verre, excitées harmoniquement. Cettdadét nous a permis d’analyser les modes
de vibration a partir de I'enregistrement d’'un wadcologramme, et d’étudier les franges de
Bessel. Ainsi, nous avons montré que l'incorporatite pastilles au sein d’'un matériau a
influencé le comportement mécanique de la structiee champs des déplacements calculés
sont conformes a la simulation numérique par unéhoae éléments-finis. Cette méthode
peut étre intéressante pour le contréle non dd#tratais elle ne permet pas de mesurer le
déplacement de la structure en tout point. A cttenous avons appligué une méthode
d’holographie numérique trichromatique qui condilides mesures tridimensionnelles des
champs des déplacements du méme matériau. L’anfihseles composantes révéle une
différence de rigidité : la pastille rigidifie loesment I'échantillon. La composante normale
révéle, en outre, un effet Poisson au quart dedidgette qui est d a la présence de la pastille
piézoélectrique. Les résultats obtenus dans ceittdapnt qualitatifs plus que quantitatifs.

Dans le Chapitre 4, I'étude se concentre sur le postament de cisaillement
interlaminaire de composites élaborés par la teglendes préimprégnés. Les matériaux ont
été soumis a un essai de flexion sous appuis rep@so Dans ce Chapitre, on a également
testé différentes méthodes pour dérouler la pleseue de mesurer au mieux les champs des

déplacements et de déformation ; I'objectif étamidétecter correctement la fissure et suivre
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I'’évolution de la déformation et de la contraintaraht I'essai. Ainsi, cette méthode s’est
révélée séduisante pour calculer le module de Yairg module de cisaillement, ainsi que

pour la détection de la rupture par cisaillemetdriaminaire.

Une étude diélectrique complémentaire a été dépélmau Chapitre 5 afin de sonder
I'état d’interface fibre/matrice qui contréle lesopriétés mécaniques de ces composites. Elle
est basée sur I'étude de la relaxation interfadiédexwell-Wagner—Sillars (MWS) qui offre
des informations intéressantes sur [linterface efimatrice. Nous avons utilisé deux
techniques de caractérisation : I'analyse caloriiopé¢ afin de déterminer la température de
transition vitreuse du matériau, et la spectroraé&liélectrique pour étudier les phénomenes
de relaxation diélectrique. Pour I'analyse cal@tngue nous avons constaté une diminution
de la température de transition vitreuse par rdp@orla matrice vierge, soit avec
l'incorporation uniquement de fibres de lin dand#eenatrice, ou soit avec l'incorporation de
fibres de lin et de fibres de carbone. Cette ditdmuest plus importante dans le cas du
composite lin/époxy. Nous avons présenté par lte des propriétés diélectriques de ces
composites. On étudie la dynamique des chainescolalées de ces composites en faisant
varier la température de [I'échantillon. D’aprestdte diélectrique et les différentes
relaxations observées, on a constaté que l'intemigtces relaxations est plus faible dans le
cas du composite lin/époxy en comparaison a celleamposite lin/carbone/époxy. On a
conclu de ces résultats que les fibres de lin dangomposite lin/époxy sont moins
hydrophiles que dans le composite lin/carbone/émaxgui explique la meilleure adhérence
fibres/matrice dans le composite lin/époxy. Leseotiis de ce travail ont été focalisés sur la
compréhension de linfluence de lincorporation déses de lin et de carbone sur les
propriétés diélectriques du matériau composite.

Nous envisageons d’étendre et valoriser le sawie fen holographie numérique,
habituellement appliqué a des échelles macroscepjqudes dimensions plus petites offrant
ainsi de nouveaux champs d’investigation pour détadu comportement de matériaux a des
échelles sub-micrométriques. Ainsi, nous envisagabétendre I'étude sur les composites a
base de fibre de lin a I'étude des propriétés ditissement de fibres naturelles unitaires de
lin ; cet aspect est particulierement transveraalilctouche aux aspects matériaux, controle
non destructif et vibrations de microstructures.dfet, la compréhension du comportement
mécanique global de structures composites a bafibrde de lin nécessite la compréhension
du comportement des fibres unitaires. Nous envssyelonc de développer une méthode

expérimentale de sollicitation vibratoire d’unerébunitaire de 1 a 2 cm de longueur, le
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diamétre pouvant varier de 10 a 50 microns ; leefderait simultanément éclairée par trois
faisceaux lasers pulsés ce qui permettrait de méter des composantes vibratoires dans les
trois dimensions mais également de déterminerdetedirs de qualité des résonances et de
remonter ainsi aux propriétés d’amortissement ddidee. Ces données expérimentales
pourraient alors servir d’entrées a un modele cotepeental basé sur une analyse par la

méthode des éléments-finis.
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Résumeé

Ce travail de these décrit I'application de métlodénalyse innovantes a la caractérisation deprigtés
mécaniques et électriques de matériaux composites.

Le Chapitre premier dresse un état de l'art desldorentaux théoriques et pré requis nécessaires a la
compréhension du manuscrit. Un regard critique pede dégager une stratégie pour I'analyse, bdaée dart

sur des méthodes holographiques numériques etré’patt sur des techniques de mesure diélectrique.

Le Chapitre second est dédié au choix de la métddaeographie numérique. En particulier, la coofigtion
image montre quelques particularités qui sont adaly en détail : le rdle du diaphragme d'ouvedursysteme
d'imagerie. Nous concluons que la méthode d’hofugeade Fresnel présente des avantages d’achromeatis
pour les applications avec plusieurs longueursadton

Le 3™ Chapitre présente deux applications de I'hologeplumérique au contréle de structures composites
incorporées avec des pastilles piézoélectriquegdgad I'émission acoustique. Nous avons démontgemier
temps, la possibilité d’analyser par holographienérique de Fresnel en temps moyenné le comportement
vibratoire des poutres composites excitées harmenignt. Dans un second temps, on a montré quasties
utilisées influencent le comportement mécaniquendi@®riaux en régime statique.

Le Chapitre 4 présente I'analyse expérimentaleuatémique des structures composites soumises asan &s
cisaillement en flexion trois points rapprochésublprésentons les résultats obtenus pour des afppfis & des
échantillons lin/époxy et lin/carbone/époxy.

Le 5™ Chapitre aborde I'analyse des propriétés diélpots des composites renforcés par fibres de linxDe
techniques expérimentales sont mises en ceuvrealdameétrie différentielle a balayage (DSC) etnlfiédance
meétre de type Novocontrol. Nous concluons que lbse$ de lin seules dans le composite sont moins
hydrophiles que celles incorporées avec des filwescarbone, ce qui explique la meilleure adhérence
fibres/matrice dans le premier cas.

Mots clés : holographie numérique couleur, métriel@gns contact, mesures multidimensionnelles, phata
contraintes, champs des déplacements, émissiostapo; spectroscopie diélectrique

Abstract

This PhD thesis describes the application of intisgaanalytical methods for the characterizatiomeichanical
and electrical properties of composite materials.

The first chapter provides a state of the art ebtbtical fundamentals and prerequisites needeshderstand
the manuscript. A critical survey leads to a strgtfor the analysis, based partly on digital hodgavic methods
and dielectric techniques.

The second chapter is devoted to the choice of adetti digital holography. In particular, this camiration
shows some features that are analyzed in detairale of the aperture stop of the imaging systéfa.conclude
that the Fresnel holography method has the advants#gachromatism for applications with multiple
wavelengths.

The third chapter presents two applications oftdidiolography control of composite structures vathbedded
piezoelectric patches dedicated to acoustic enmisside first demonstrate the possibility of analggithe
vibration behavior of composite beams using timeraged digital holography. Then, it was shown that
pellets used influence the mechanical behavioratenels under static conditions.

Chapter 4 presents the experimental and numenadysis of composite structures subjected to arstesa in
close three-point bending. We present the restitaimed for samples with linen / flax and epoxyafton /
€poxy.

The last chapter deals with the analysis of théedigc properties of composites reinforced witaxflfibers
studied in the preceding chapter. We conclude thatflax fibers incorporated in the composite aesl
hydrophilic than those incorporated with carborefty which explains the improved adhesion fiberatrix in
the first case.

Key-words: digital color holography, contact lesstrology, multidimensional measurements, displacgme
fields, strain fields, acoustic emission, dielexgpectroscopy



