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A Daniel Gaillard,

« Tu ne marchais pas, tu courais. Lorsqu’on t’apercevait de loin, te dirigeant vers le lycée, on
avait peu de chances de te rattraper. Car tu avais ton but et tu te dirigeais vers lui, sans te laisser
distraire. Et pourtant, quand nous parvenions a t’atteindre, nous étions tout surpris de te trouver
accueillant, a [’écoute, disponible, content d’étre la et de dialoguer, a tel point que tu avais souvent
du mal a mettre fin a la rencontre. Ta démarche n’était donc pas une fuite mais ta propre fagon de
te diriger dans la vie. Tu n’avais pas de temps a perdre pour ce qui te paraissait inutile. Mais tout
ce que tu faisais, tu ’accomplissais avec passion c’est-a-dire sans compter ta peine, tes heures, ta
fatigue, et cela, jusqu’au bout. Gare a celui qui, en passant, te posail une question sur un probléme
quelconque. Si tu la trouvais pertinente, tu ne lachais pas prise tant que tu n’avais pas trouvé la
solution. Combien de nuils as-tu passé & chercher ce qui nous avait fait renoncer depuis longtemps ?

Car ce qui t’animait, c¢’était la passion du sens : tu voulais comprendre aussi bien le fonction-
nement de la nature dans ton activité de jardiange, que celui des différents outils (informatiques ou
autres) que tu utilisais, que celui de ['univers dans lequel tu étais plongé. Tu aspirais a l'intelligence
du monde. C’est pourquoi ton intérét ne se limitait pas a un domaine particulier, comme la phy-
stque, mais tu voulais embrasser, en les reliant, tous les aspects du monde. La religion n’était donc
pas chez toi un accident mais ce qui te permettait de mieux saisir en un tout, la fin et le sens de
l’existence.

C’est cette intelligence dans tout ce que tu faisais qui fut souvent pour toi une source de souf-
france. Car tu avais du mal a comprendre que [’'on ne comprenne pas et tu étais désarmé et vulnérable
devant ceux qui refusaient tout effort pour chercher a comprendre.

Quels que soient les torts qu’on ait pu te causer, tu n’étais ni méprisant ni rancunier et tu savais
pardonner car tu avais une profonde confiance en autrui.

Meéme ta maladie qui te ressemblait le moins puisqu’elle t’empéchait désormais de te hater, n’a
pas altéré ta confiance profonde dans le sens de 'existence. Tu as, comme toujours, cherché a la
comprendre ; tu en as pris la mesure sans illusion et tu l’as affrontée avec sérénité et courage.

Tu n’étais pas un homme de réunion mais tu n’étais pas pour autant un solitaire et encore moins
un homme seul. On savait, malgré ta discrétion, que tu étais la, disponible, prét a rendre service.
Awvec toi, nous avons perdu un recours, une assurance, car tu étais un homme fondamentalement

bon et droit. »

J.-F. Skrzypczak
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Introduction Générale

Un matériau granulaire est une assemblée de particules discretes dont la taille peut étre tres
variable mais supérieure & 1um : des fines poudres (~ 107%m) compactées composant les cachets
d’aspirine, en passant par les dunes du désert (~ 10~%m) jusqu’au ballast des voies ferrées (~ 10~ 1m)
et aux anneaux de Saturne (~ 10?m). De par une définition aussi générale, ces matériaux divisés
sont a ’évidence omniprésents dans notre quotidien. Bon nombre d’industries traitent de la matiere
en grains (agriculture, génie civil, industrie pharmaceutique, ...) et ils jouent aussi un réle primordial
dans les processus géotechniques tels que les glissements de terrain ou l’érosion et, a une échelle
encore plus grande, la tectonique des plaques sismiques qui détermine la morphologie de la Terre. En
dépit d’une simplicité apparente, les milieux granulaires présentent une variété de comportements
qui les rendent inclassables parmi les trois états de la matiere habituels, a savoir solide, liquide et
gazeux et sont parfois considérés comme un état supplémentaire de la matiere [69]. Ces milieux ont
par ailleurs des propriétés que 1’on ne trouve dans aucun des trois autres états, parmi lesquelles
on peut citer l'effet de votte, la dilatance et la ségrégation. S’ils sont non-cohésifs, les forces entre
grains sont alors uniquement répulsives et la forme du matériau est déterminée par les conditions

aux limites (contrainte appliquée ou gravité).

La science des milieux granulaires a une longue histoire, en grande partie relatée par le monde
de l'ingénierie qui se trouve, encore a notre époque, confronté & de nombreuses difficultés quant au
traitement de ces matériaux divisés. Depuis plus de deux siecles, les scientifiques les plus éminents
se sont, eux, penchés sur les aspects fondamentaux de ces problemes : Coulomb (1773) proposa
des idées sur la friction statique entre grains, Faraday (1831) découvrit I'instabilité de convection
dans une poudre sous vibration et Reynolds (1885) introduisit la notion de dilatance qui implique
qu'un empilement dense de grains soumis a un cisaillement ne peut s’écouler que si son volume
peut augmenter, ... Les "tas de sables” sont souvent utilisés comme métaphore pour décrire la
dynamique de nombreux systemes dissipatifs. Par exemple, des 1966, P.-G. De Gennes utilisait les
avalanches granulaires comme une image macroscopique du mouvement des lignes de flux dans les
super-conducteurs de type II [43]. Dans son ouvrage référence ”Sables, poudres et grains” [34],
Jacques Duran retrace le cheminement historique de la science des milieux granulaires conduisant

a avenement de ce domaine de recherche tel que nous le connaissons actuellement.
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Deux aspects particulierement importants contribuent aux propriétés uniques des matériaux
granulaires ”athermiques” : la température ordinaire ne joue aucun role et les interactions entre
grains sont dissipatives a cause de la friction solide et des collisions inélastiques. Il peut étre tentant
de considérer un écoulement granulaire comme un gaz dense qui est aussi composé de particules
discretes dont les forces cohésives sont négligeables. Cependant, contrairement aux gaz, I’énergie
d’agitation thermique kpT est négligeable pour des particules micrométriques. La grandeur perti-
nente pour un tel milieu est le potentiel d’énergie mgd d’un grain de masse m, de diametre d et
soumis & la gravité terrestre g. Pour un sable typique, cette énergie est au moins 10'? fois supérieure
a kpT a température ambiamte. Ainsi, kT n’étant pas une grandeur pertinente, les arguments
de thermodynamique classiques sont inexploitables. Par exemple, un milieu granulaire composé de
grains bidisperses tend a se ségréger lorsqu’il est secoué [35]. Comme il n’y a pas de force attractive
entre les grains, cette séparation semble, de prime abord, violer le second principe de la thermody-
namique qui devrait étre favorable au mélange des particules [141]. Cependant, kgT ~ 0 implique
que les considérations entropiques peuvent étre facilement dominées par les effets mécaniques. La
température permet a un systeme d’explorer son espace des phases ce qui est exclu pour un milieu
granulaire (kgT ~ 0). A moins d’étre soumise & une sollicitation extérieure, chaque configuration
métastable restera ”gelée” car insensible a I’agitation thermique. Dans un milieu granulaire, la vitesse
d’agitation des particules a une échelle microscopique est compléetement négligeable ; la seule échelle
de vitesse pertinente est celle de I’écoulement, méme s’il est possible d’établir une ”température gra-
nulaire effective” pour ce sytéme hors équilibre via un théoréme de fluctuation-dissipation [27]. Des
processus de dynamique lente ont été observés dans des "tas de sable” sous vibrations, phénomenes
tres similaires & la relaxation lente des verres, verres de spin, ... [68]. De méme, ces matériaux
peuvent avoir le méme comportement qu’un liquide ordinaire [31]. Par ailleurs, les phénomeénes de
dynamique nonlinéaire étudiés dans les milieux granulaires peuvent avoir un intérét fondamental
pour les problemes de stick/slip & 1’échelle microscopique [96, 108] comme pour ’étude de la dyna-
mique des tremblements de terre sur des échelles géologiques [18]. Ainsi, les nombreuses questions
soulevées par I’étude des milieux granulaires expliquent le regain d’intérét pour ces matériaux de la
part de la communauté scientifique dans bon nombres de domaines (mécanique, physique ou encore

géophysique) depuis une vingtaine d’années.

L’objectif de cette thése est I'étude des propriétés viscoélastiques des milieux granulaires denses
et confinés, par mesures couplées contrainte-déformation et ultrasonores.

Dans le cas d’un milieu granulaire non cohésif, les interactions entre les grains sont gouvernées
par des forces de contact et de friction. Le champ de contraintes résultant d’une charge extérieure est
extrémement hétérogene, a cause de la formation de chaines de forces a une échelle mésoscopique. Les
propriétés statiques et dynamiques des matériaux granulaires denses sont essentiellement déterminées

par ces réseaux de contact. La propagation des ondes ultrasonores fournit une méthode d’investi-
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gation originale de ces matériaux granulaires. Elle représente aussi en soi un theme de recherche
important d’un point de vue fondamentale (ondes effectives ou de Biot, diffusion multiple d’ondes
élastiques) [33, 30, 85, 71]. Nos récentes études ont montré que les ondes ultrasonores apportent des
informations tres riches sur ’état de consolidation des matériaux, les rigidités de compression et de
cisaillement des réseaux de contact ainsi que l'effet des ponts capillaires dans un milieu granulaire
mouillé insaturé [47, 72].

Dans le cas des milieux granulaires cohésifs mouillés faiblement par les liquides ajoutés, on
s’intéresse en particulier a la fagon dont la cohésion et/ou la lubrification modifient les réseaux de
contact. On cherche a développer les modeles reliant le comportement macroscopique aux interac-

tions locales entre des particules.

Cette these est composée de trois chapitres. Le chapitre 1 aura pour premier objectif de discuter
de la nature des forces de contact et de leur hétérogénéité au sein d’un milieu granulaire dense et
désordonné. Apres une bréve description des différents modes de propagation des ondes ultraso-
nores dans ces milieux hétérogenes, nous traiterons du probleme inverse qui consiste a caractériser
les propriétés élastiques a I'aide des ondes ”cohérentes” de grande longueur d’onde. Enfin, nous
présenterons des résultats originaux concernant l'influence de la présence d’une faible quantité de
liquide sur la structure et les propriétés élastiques du milieu via des effets de cohésion capillaire et
de lubrification.

Dans le chapitre 2, nous décrirons les ondes élastiques multiplement diffusées, quand la longueur
d’onde est comparable a la taille des grains. Apres avoir rappelé certains travaux traitant de la
diffusion multiple des ondes acoustiques dans les milieux hétérogenes, nous montrerons que leur
transport dans un milieu granulaire dense obéit a un processus de diffusion. Grace au facteur de
qualité extrait du modele de diffusion, nous mettrons au point une méthode originale et tres sensible
pour étudier la dissipation interne d’énergie vibrationnelle dans des milieux granulaires sec ou tres
faiblement mouillé. Nous détaillerons ensuite les différents traitements physico-chimiques appliqués
aux grains constituant notre milieu granulaire et montrerons deux types de mécanismes responsables
de la dissipation interne dans ces milieux (frictionnel et visqueux), a I'aide des modeles basés sur la
théorie du micro-contact de Hertz-Mindlin. Enfin, nous discuterons qualitativement d’autres aspects
importants concernant la dissipation : rugosité des grains ou encore lubrification des contacts par
une couche adsorbée a leur surface.

Dans le chapitre 3, nous aborderons 1’élasticité d’un matériau granulaire résultant de contacts
inter-grains régis par une loi de comportement nonlinéaire (Hertz-Mindlin) et la propagation non-
linéaire des ondes acoustiques de fortes amplitudes. Dans un premier temps, nous rappelerons
quelques bases théoriques concernant la propagation d’ondes acoustiques d’amplitude finie dans les
milieux élastiques continus puis nous dériverons les solutions de I’équation d’onde dans le cas d’un

milieu granulaire. Ensuite, grace a une méthode de filtrage temps-fréquence, nous pourrons étudier
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la génération d’harmoniques supérieures résultant de U'interaction nonlinéaire réversible des ondes
acoustiques avec le matériau granulaire. Ces mesures nous permettront alors de distinguer le régime
de propagation linéaire du régime de propagation nonlinéaire. Enfin, nous mettrons en évidence un
comportement nonlinéaire hystérétique du matériau granulaire grace a une observation originale
de la variation de la vitesse d’onde. Nous montrerons, qu’au-dela d’une certaine amplitude d’ex-
citation, des processus irréversibles instantannés entrainent une micro-compaction de 1’échantillon
accompagnée d’'une dynamique lente permettant de retrouver les propriétés élastiques initiales de

I’échantillon perturbé.
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1.1 Milieux granulaires denses désordonnés

1.1.1 Origines du désordre dans une assemblée granulaire

La nature méme des contacts solide-solide entre les grains et, en particulier, le mécanisme du
frottement solide régissent de maniere complexe la statique et la dynamique des milieux granulaires.
En réalité, a I’échelle d'un systéme multiparticulaire, il apparait rapidement que le probleme est
inextricable parce qu’il offre un tres grand nombre de solutions dont le choix dépend largement de
[’histoire du matériau. La solution que la nature choisit n’est presque jamais totalement prévisible,
car ce probleme fait immanquablement intervenir a la fois un désordre géométrique de I’empilement

et un désordre des forces de contact résultant de la charge extérieure.

Le désordre géométrique est dii a 'arrangement des grains constituant I’empilement granulaire.
Considérons, par exemple, une assemblée de spheres monodisperses de rayon R. L’empilement le
plus ordonné possible que 'on peut réaliser est un réseau hexagonal compact de densité 0,74 ; en
revanche, lorsque les spheres sont réparties de maniere aléatoire, la densité maximale que I'on peut
atteindre est 0,64. En outre, les milieux granulaires réels ne sont jamais constitués de particules
strictement identiques a quelques microns pres; or, comme nous le verrons par la suite, les forces
de contact entre deux solides s’exercent sur une distance de I'ordre du micron liée a la rugosité de

surface.

Par ailleurs, que 'empilement granulaire soit régulier ou non, il existe toujours un désordre des
forces de contact lié au frottement entre grains. Ainsi, il nous faut considérer le probleme fondamental
posé par la mobilisation des forces de friction. Le contact de deux solides engendre inévitablement
deux réactions qui limitent le mouvement relatif de ces deux solides. La premiere est dirigée suivant
la normale au plan tangent au point de contact. Ainsi la réaction d’un support horizontal équilibre
le poids de l'objet supporté et la nature et 'amplitude de cette force de réaction nous paraissent
déterminées, si les problémes micro-mécaniques, tel que le fluage des micro-contacts, sont négligés.
En revanche, il n’en va pas de méme pour la réaction tangentielle au niveau du contact entre les
deux solides. Cette force, opposée au glissement, présente par sa nature méme une indétermination
qui empéche une description exacte d’un probleme de statique élémentaire impliquant des solides
frottants. La loi de Coulomb précise que le mouvement relatif entre les deux solides ne peut s’opérer
que si la force tangentielle de frottement F; atteint la valeur critique de uFp, Fy étant la force
normale exercée pour maintenir les deux solides en contact. Cependant, lors de I’équilibre statique,
avant que le mouvement ne commence, la force F; possede une valeur inconnue comprise entre 0 et
wEy.

Ainsi, au vu de ce qui précede, il semble a priori illusoire de tenter de décrire les forces de
contact d'un empilement granulaire. Il est, des lors, 1égitime de penser que ce désordre jouera un

role primordial sur la distribution des forces dans un milieu granulaire.
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1.1.2 Distribution des forces dans un milieu granulaire

Le désordre des contacts et des forces de frottements, inhérent a tout empilement granulaire réel,
permet déja de comprendre que ces matériaux puissent présenter des comportements inhabituels
lorsqu’ils sont soumis a une sollicitation mécanique.

Par exemple, la pression mesurée a la base d’une colonne verticale remplie de grains n’augmente
pas linéairement avec la hauteur de grains, contrairement a une colonne d’eau pour laquelle la
pression est hydrostatique : elle sature méme rapidement au-dela d’une hauteur équivalente au
diametre de la colonne. Ce phénomeéne, connu sous le nom de ”probleme du silo” ou ”d’effet Janssen”,
est du a la friction entre les grains et la paroi qui supporte alors une grande partie des forces.
Janssen a proposé, en 1885, un modele pour expliquer I'écrantage de la masse pesée au fond d’un
silo a grain. Cet effet explique notamment pourquoi le débit d’un sablier est constant, contraitement
a une clepsydre dont le débit diminue a mesure qu’elle se vide.

Comme suggéré par ce type d’effet, les comportements quasi-statiques et dynamiques d’un mi-
lieu granulaire sont intrinsequement liés a la structure de I'empilement et du réseau de contacts.
Les forces dans ce milieu se transmettent wvia les contacts entre grains, le long de chemins pri-
vilégiés appelés ”chaines de forces”, qui supportent la plus grande partie de la charge appliquée.
Des expériences dans un empilement de disques photo-élastiques placés entre polariseurs croisés
[28, 60, 124] et des simulations numériques [109, 140] permettent d’observer ces chaines de forces

en 2D comme sur les deux clichés suivants, obtenus sous compression et sous cisaillement (Fig.1.1).

P
Polariseur
- Analyseur
A
Echantillon
Jﬁfﬂ photoélastique
2
Intensité o Contrainte
@ lumineuse appliquée (b)

Fic. 1.1: Schéma du principe de la photoélasticimétrie permettant la visualisation des chaines de forces dans un

empilement bidmensionnel de grains photoélastiques (a) sous compression [28] (b) soumis & un cisaillement [60].

Il apparait alors une tres forte hétérogénéité de la répartition des forces au sein du milieu,
conséquence directe du désordre inhérent au réseau des contacts dans un milieu granulaire. En
outre, la figure 1.1a illustrent particulierement bien la redirection des forces dans des directions
perpendiculaires a la contrainte initiale. Cette propriété des matériaux granulaires conduit, dans le
cas des forces liées a la gravité, a des effets importants et spectaculaires connus sous le nom d’effets

de votte ou effets d’arche.
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1.1.3 Comment sonder le réseau de contacts d’un milieu granulaire 3D ?

La méthode photoélastique décrite précédemment est difficilement applicable dans un systeme
granulaire 3D. Quelques méthodes ont alors été utilisées pour tenter de déterminer la distribution
de forces dans un empilement granulaire réel. Le réseau de chaines de forces a notamment pu étre
visualisé, par le groupe de Chicago [69], dans un empilement de billes de verre immergées dans un
liquide de méme indice optique (Fig.1.2a). Cependant, si cette technique d’élasticimétrie a le mérite
de visualiser la présence de chaines de forces, des mesures quantitatives de la distribution des forces
s’averent extrémement difficile avec cette méthode. En outre, la plupart des systemes granulaires,
constitués de grains opaques, ne peut pas étre explorée par ces méthodes optiques.

En supposant, qu'une distribution des forces dans un plan est invariant en espace, le méme
groupe a alors étudié cette distribution avec une méthode originale [95] : ils ont tapissé les parois
d’un récipient, contenant le matériau granulaire, de papier carbone, ainsi en contact direct avec les
billes de verre. En mesurant la surface des marques laissées par les forces f exercées par chaque bille,
ils ont montré (Fig.1.2b) que la distribution des forces est du type exponentiel : P(f) o< exp(—f/ fo)

pour des forces élevées.
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F1G. 1.2: (a) Chaines de forces dans un empilement tridimensionnel de billes de verre immergées dans un liquide de
méme indice, extrait de Jaeger et al [69]. (b) Distribution P(f) des forces normalisées f exercées sur le piston du

haut, le piston du bas et les parois latérales, extrait de Mueth et al [95].

Ce résultat a, par la suite, été confirmé par des simulations numériques [109] et par d’autres
expériences faites dans des matériaux granulaires soumis & un cisaillement continu [92]. Il est a noter
que d’autres lois de distribution des forces ont également été observées dans certains empilements

granulaires [24, 110].
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Cependant, ces méthodes ne permettent pas d’accéder directement au coeur d’un empilement
granulaire. En revanche, en se propageant a travers le réseau de chaines de forces, les ondes élastiques
constituent un bon moyen d’explorer les contacts entre grains, la ou les techniques optiques s’averent
inefficaces car uniquement sensibles au désordre géométrique [77]. Elles constituent alors une sonde
originale et non invasive, a faible amplitude, de la structure et des propriétés mécaniques du matériau
a travers lequel elles se propagent. Une premiere expérience a été réalisée en ce sens par Liu & Nagel,
il y a plus de dix ans [85]. Ils ont saisi l'importance cruciale du désordre sur la propagation des
ondes dans les milieux granulaires denses lorsque la longueur d’onde est de 'ordre de la ”granu-
lométrie”. En outre, leurs expériences ont permis de mettre en évidence des effets nonlinéaires liés
au comportement hystérétique du matériau granulaire en montrant que la propagation du son est
extrémement sensible au moindre changement de configuration de 'empilement.

Toutefois, les auteurs ont révélé un certain nombres de problemes inexpliqués comme la détermination
de la vitesse de propagation du son dans un tel systéeme. Pourtant, en mécanique des sols ou en
géophysique, la détermination des vitesses ne semble pas problématique [29, 30] et leurs valeurs
mesurées semblent sont en assez bon accord avec l'estimation obtenue par 'approche des milieux
effectifs, couramment utilisée pour décrire la propagation sonore dans les milieux granulaires. Nous
verrons alors, dans ce chapitre, comment réconcilier ces deux descriptions en prenant soin d’identifier

tous les modes susceptibles de se propager dans un échantillon granulaire [71].
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1.2 Observation des ondes cohérentes dans un milieu granulaire

1.2.1 Dispostif expérimental

Notre matériau granulaire (Fig.1.3a) est constitué de billes de verre polydisperses fabriquées
par Verre Industrie ®). Leur diametre d est compris entre 400um et 800um et leur densité est
pverre = 2,45g.cm™3. Ces billes sont confinées dans des cellules cylindriques rigides en duraluminium
(Reeliute = 16mm), dites ”oedométriques”, de hauteurs variables (L = 10 —30mm). Nous disposons,
en outre, d'un autre jeu de cellules (L = 10 — 70mm) de plus grand rayon (Rcejjuie = 30mm) qui
nous permet d’atteindre des contraintes plus faibles. Celles-ci seront utilisées dans le chapitre 3.

Les échantillons, ainsi confinés, sont alors soumis a des contraintes appliquées P grace a une
presse manuelle (Fig.1.3b) permettant de faire varier continument P sur une décade : de 100kPa &
1M Pa. Nous utiliserons aussi, dans le chapitre 3, un oedometre (Fig.1.3c) pour travailler a contrainte
constante pendant toute la durée d’une expérience. Nous verrons par la suite que pour cette gamme
de contraintes, la force supportée par chaque bille est de 'ordre de quelques diziemes de Newtons.
La force de gravité est d’au moins un ordre de grandeur inférieur, elle est donc négligeable. Précisons
que les expériences ont été effectuées dans 'air ambiant. Le taux d’humidité H a régulierement été

mesuré (H ~ 30%) mais pas véritablement controlé.
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F1c. 1.3: (a) Schéma du dispositif expérimental (b) Photo de la presse manuelle (¢) Photo de 'oedometre.

Les cellules sont fermées de part et d’autre par deux transducteurs piézoélectriques large bande,
centrés a 500k H z, dont le rayon est identique a celui de la cellule (Reejpue = 16mm). L'un est utilisé
en émission, générant des impulsions bréves (At = 2us), Pautre en réception. L’acquisition du signal
transmis, au préalable préamplifié, se fait sur un oscilloscope (Lecroy ®)). Avant d’étre enregistré
sur micro-ordinateur via un programme d’interfacage, le signal est moyenné sur une cinquantaine

de signaux pour améliorer le rapport signal sur bruit.
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1.2.2 Protocoles de préparation des échantillons : compacité (densité)

Une caractéristique essentielle d’un empilement granulaire est sa compacité, ou densité ou encore
fraction volumique solide ®,,. Elle est définie comme le rapport du volume réellement occupé par

les billes sur le volume total de 1’échantillon :

~ Vaittes Myitzes

(I)sol - -
‘/cellule pveTTeﬂ-RgelluleL

(1.1)

Grace a la friction statique et les chaines de forces, un empilement granulaire peut étre maintenu
dans diverses configurations métastables I'empéchant de s’effondrer. Ainsi, en utilisant différents
protocoles de préparation, il est possible de réaliser des empilements dont la densité varie de 0,55
a 0,64, d’apres [100]. Les expériences de Richard & Brown [13] ont montré que la compacité d’un
empilement aléatoire de billes sphériques monodisperses peut étre supérieure a la valeur maximale
prédite par la théorie : 0,64 (Random Close Packing) a cause d’effets de cristallisation. La structure
d’un empilement granulaire est extrémement sensible a la fagon de remplir la cellule et sa compacité

dépend fortement de son mode de préparation [102, 126].

° [}
o 00 o
° o o
o o
o
© [¢]
o ° o o
IS) o ° o
o o
o o o o
o o
o o o
o
o o © o o

Point Damage Pluviation Vibration
source
¢~ 0,01 > By~ 065

Compacité de ’empilement granulaire croissante

Fia. 1.4: Quelques protocoles couramment utilisés pour préparer un échantillon granulaire sec.

Parmi les différents protocoles expérimentaux (Fig.1.4), nous avons opté pour le damage car cette
technique nous permettra, plus tard, de préparer aussi des échantillons humides a partir de billes
faiblement mouillées par divers liquides. Cette technique, fréquemment utilisée en mécanique des
sols, consiste a remplir la cellule par couches successives. La mesure de hauteur de nos échantillons

secs indiquent une compacité comprise 0,62 et 0,63, avec une reproductibilité de %_Z;’l ~0,5%.
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1.2.3 Propagation d’ondes cohérentes dans un milieu granulaire dense et désordonné

Une expérience consiste a envoyer une impulsion breve (A &~ 2us), générée par un transducteur
ultrasonore (T), dans un milieu granulaire d’épaisseur L < 2R, soumis & une contrainte P. Le signal
transmis a travers I’échantillon est alors détecté par un autre transducteur (D) placé au fond de
la cellule. Comportant un large spectre, centré a fo = 1/At ~ 500k H z, la transmission d’une telle
impulsion permet d’identifier deux modes (E et S) de propagation selon le rapport de la longueur

d’onde sur la taille des grains.
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Fia. 1.5: (a) Dispositif expérimental : impulsion bréve générée par un émetteur (T) et détecté par un autre transducteur
(D) de méme taille. (b) Signal ultrasonore ainsi détecté & travers un échantillon de billes de verre confiné et sous

contrainte (d ~ 400 — 800um, L = 11mm, P = 0,75M Pa et At = 2us).
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F1G. 1.6: Schéma de la propagation des ondes élastiques dans un milieu granulaire dense soumis a une contrainte P.
(a) Propagation balistique de I'onde cohérente de grande longueur d’onde. (b) Diffusion multiple des ondes élastiques

de petites longueurs d’onde.
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Comme décrit précédemment par Jia, Caroli & Velicky [71], lorsque la longueur d’onde est tres
grande devant la taille des billes (A > 10d), le signal se propage balistiquement d’olt la dénomination
"d’onde balistique” (Fig.1.6a) ou "onde cohérente” (ce point sémantique sera rediscuté dans 'in-
troduction du chapitre 2). Cette onde basse fréquence, notée ”"E”, n’est pas sensible au changement
de configuration et nous verrons qu’elle n’est pas non plus sensible au moyennage sur plusieurs
configurations d’un méme échantillon (Fig.2.4). Si le protocole de préparation de ’échantillon est le

méme, le signal "E” est parfaitement reproductible d’une expérience a une autre.

En revanche, lorsque la longueur d’onde est de l'ordre de la taille des billes (A ~ d), 'onde de-
vient extrémement sensible aux fluctuations spatiales du réseau de chaines de forces. Elle est alors
diffusée par les nombreuses hétérogénéités du milieu d’ou le nom d’onde ”multiplement diffusée”

(Fig.1.6b). Ce signal associé & ce type d’ondes, noté ”S”, est lui spécifique a chaque configuration.

Par ailleurs, le signal détecté reste stable pendant toute la durée d’une expérience typique
(1min). Cette stabilité montre que les ultrasons de faible amplitude (quelques nanomeétres!) utilisés
ici, peuvent se propager dans le milieu granulaire sous contrainte sans produire de réarrangements
irréversibles notables. Les caractéristiques de la propagation acoustique dans ce milieu quasi-élastique
pourront alors étre interprétées dans un cadre permettant de décrire les propriétés vibrationnelles

d’un systeme amorphe en termes de champ inhomogene de contrainte.

Dans ce chapitre, nous limiterons notre étude a la propagation de ’onde cohérente dans différents
empilements granulaires : secs et faiblement mouillés. Les ondes multiplement diffusées feront, elles,

I’objet d’une attention particulere; le chapitre 2 leur entiérement sera consacré.

1.2.4 Méthodes de mesure de la vitesse d’ondes

En utilisant des transducteurs de compression ou de cisaillement, il est alors possible de pri-
vilégier le mode longitudinal (Fig.1.7a) ou le mode transversal (Fig.1.7b). Notons que les ondes
multiplement diffusées n’apparaissent pas sur ces enregistrements comme sur la figure 1.5. En ef-
fet, 'épaisseur de I’échantillon étant deux fois plus grande, les ondes diffusées sont atténuées avant

d’atteindre le détecteur.

Comme évoqué dans l'introduction, selon Liu & Nagel, la détermination de la vitesse du son
dans un milieu granulaire n’est pas sans ambiguité. En effet, celle-ci peut varier d’un facteur 5 selon
la méthode de mesure utilisée [85]. Nous allons donc, dans un premier temps, rappeler comment ils
ont mesuré cette vitesse du son puis nous préciserons une méthode de mesure qui nous servira, par

la suite, pour suivre la variation de la vitesse de propagation d’onde.

Pour l'estimation de I'amplitude du déplacement acoustique, cf chapitre 2.
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Méthode dite du "temps de vol” ou "time of flight” (TOF)

Cette méthode consiste a mesurer le temps d’arrivée t,,; du signal se propageant dans le milieu :
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F1a. 1.7: Enregistrements caractéristiques de signaux ultrasonores obtenus grace a I'utilisation de transducteurs (a)

de compression (d ~ 400pm — 800um, P = 0,75M Pa) et (b) de cisaillement (d ~ 200 — 300um, P = 0,35M Pa).

La vitesse de propagation d’une onde de compression (Fig.1.7a) ou de cisaillement (Fig.1.7b)

s’obtient alors facilement par :
L

V= —uo
tyor — to

(1.2)

ou tg est 'instant initial, repéré grace au couplage électromagnétique entre les différents appareils
électroniques. Par exemple, pour un échantillon constitué de billes de verre de diametre d compris
entre 400pm et 800um, d’épaisseur L = 18mm et soumis a une contrainte P = 0,75M Pa (Fig.1.7a),
'onde de compression se propage a la vitesse V7, = 980 + 50m.s~! ce qui est conforme aux mesures
effectuées par Jia et al [71] sur un échantillon de plus petite épaisseur (L ~ 10mm) mais constitué

des mémes billes : V;, = 1070 & 30m.s~ L.

Méthode de la phase spectrale

I s’agit ici de mesurer une quantité analogue a la vitesse de groupe v,. Pour cela, il nous faut
calculer la phase spectrale ¢(f) du signal détecté dans la gamme de fréquence f désirée. Si le milieu

est non-dispersif, la vitesse de groupe s’exprime facilement par :

L df
’Ug = g = —27TL£

Grace au mode "FFT” (Fast Fourier Transform) du logiciel Origin [®), nous avons calculé la

(1.3)

phase spectrale associée au signal de compression (Fig.1.7a) dont nous venons de mesurer la vitesse
de propagation par méthode de temps de vol. Les fluctuations de cette phase spectrale, visibles
sur la figure 1.8c, rendent délicate I'estimation de la vitesse de groupe. Un moyen de ”gommer”
ces fluctuations est de ne considérer que le signal direct correspondant a I’onde balistique. Comme

précisé par Jia et al [71], le signal suivant le signal direct est difficilement identifiable (diffraction
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d’onde, réflexions multiples sur les parois, ...) et peut polluer le calcul de la phase. Nous avons donc

calculé la phase spectrale du signal tronqué (Fig.1.8b) qui apparait comme une droite.
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Fia. 1.8: (a) Signal tronqué (b) Phase spectrale ¢(f) correspond au signal tronqué (d ~ 400 — 800um, L = 20mm,
P =0,75M Pa).

Le temps de groupe t, = —g—i est indépendant de la fréquence car ¢ est linéaire avec f. Nous pou-
vons donc considérer que le milieu n’est pas dispersif pour cette gamme de fréquences. Une régression
linéaire de cette courbe nous donne sa pente et nous permet d’estimer la vitesse de groupe d’apres
la relation 1.3 : v, =~ 700m.s~t. Si cette valeur differe sensiblement de v,y (= 980m.s~!), nous

obtenons le méme ordre de grandeur par ces deux méthodes contrairement a Liu & Nagel dont les

mesures differe d’un facteur 5.

Dans la suite de ce chapitre, nous utiliserons plutét la méthode de temps de vol car elle est plus
simple. Par ailleurs, nous focaliserons notre attention sur la variation de la vitesse de propagation
aussi nous ne cherchons pas, ici, & mesurer des vitesses de propagation absolues. C’est pourquoi,
nous avons délibérément choisi de mesurer le temps d’arrivée ¢; du premier pic (cf Fig.1.7) et non
le véritable temps de vol qui se mesure avec une moins bonne précision : At; ~ 2% et Aty ~ 5%.
Précisons enfin, qu’une pré-contrainte a été appliquée sur chaque échantillon avant d’effectuer les
mesures dans le but d’améliorer la reproductibilité de nos expériences en minimisant les effets
hystérétiques. En conclusion, les mesures de vitesses de propagation du premier pic, via la mesure

de t1, seront effectuées avec une précision de l'ordre de 3%.
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1.3 Analyse et discussion : de la micro-mécanique des contacts a I'ap-

proche des milieux effectifs

La mécanique des corps solides, considérés comme des milieux continus, constitue le contenu de
la théorie de élasticité [81]. Les équations fondamentales de cette théorie furent établies dans les
années 1820 par Cauchy et Poisson. Les corps solides se déforment, sous I'action de forces appliquées,
en changeant de forme et de volume. Dans le cas de petites déformations, la théorie de 1’élasticité
linéaire permet de trouver une relation linéaire entre les composantes du tenseur de déformation
et celles du tenseur des contraintes. La déformation du corps est alors proportionnelle aux forces
appliquées. Cette loi, valable pour les petites déformations est connue sous le nom de loi de Hooke.
Si ces déformations sont de plus homogenes, cette loi fait intervenir deux coefficients de propor-
tionnalité : le module d’Young E et le coefficient de Poisson v du matériau constituant le corps.
Dans le cas d’une compression uniaxiale, le coefficient de Poisson s’interpréte comme le rapport de
I’extension transverse sur la compression longitudinale tandis que le module d”Young représente le
rapport de la pression de compression longitudinale sur I’allongement relatif longitudinal. Dans le
cas d'un milieu granulaire, composé de grains macroscopiques, la mécanique de contact entre les

grains doit jouer un réle essentiel sur le comportement de ’empilement.

1.3.1 Contact de Hertz-Mindlin

Considérons maintenant deux billes sphériques de méme matériau et de méme rayon R. Lorsque
ces spheres sont simplement en contact, sans contrainte extérieure appliquée, le contact est ponctuel
(Fig.1.9a). En revanche, lorsque les sphéres sont comprimées 'une contre I’autre, une déformation
locale apparait dans une petite région de forme circulaire autour du point de contact initial. En sup-
posant R tres grand devant le rayon a de cette zone de contact, cette derniére peut étre considérée
comme une surface circulaire. On suppose que ce plan tangent de contact reste stationnaire au
cours de la compression et I'on note §g la distance d’interpénétration des centres des spheres au
cours de la compression (Fig.1.9b). Dans ’état comprimé, la force Fy est maintenant essentielle-
ment répartie dans la zone de contact de surface ma?. Soit ¢ la contrainte moyenne agissant sur la
surface de contact. La loi de Hooke souligne que la déformation relative e entre les deux spheres est

proportionnelle & la pression (ou contrainte o) exercée selon :
o= Fe (1.4)

ol E représente le module d’Young du matériau constituant les billes. L’ordre de grandeur de
la déformation relative correspond au rapport entre le déplacement a I'ntérieur de cette région sur

la longueur typique de cette région :

erR — (1.5)
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D’aprés le théoreme de Pythagore, utilisé au premier ordre en &y, 'ordre de grandeur de 'aire

de contact est approximativement :
a=~+\/oR (1.6)

En supposant que la distribution de force Fy est homogene dans toute l'aire de contact, la

pression supportée par chaque bille est :

(1.7)

Aire de contact
de rayon a

() (b)

F1a. 1.9: (a) Contact de deux sphéres identique de rayon R en 'absence de force extérieure : contact ponctuel. (b)

Les deux mémes sphéres soumises & une force normale Fjp.

En réinjectant, les équations 1.5 et 1.7 dans 'équation 1.4, la distance d’interpénétration devient :

o\

Cette loi, connue sous le nom de loi de Hertz, montre que 'interpénétration entre les billes est
une fonction nonlinéaire de la force qui les comprime. De méme, en combinant les équations 1.6 et

1.8, il vient ’expression du rayon de l'aire de contact suivante :

1/3
o~ (FL;’) (1.9)

Ainsi les comportements du rayon de l'aire de contact a et la distance d’interpénétration dg
ont été obtenus a I'aide d’arguments dimenensionnels. Pour obtenir les coefficients multiplicatifs de
leur expression exacte, il faut faire appel a la théorie de Hertz [57] qui établit la théorie du contact
statique entre deux corps solide en résolvant les équations de 1’élasticité linéaire. Précisons ici les

hypotheses de calcul nécessaires a I’'obtention de ces expressions :
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e Les surfaces de chaque corps sont supposées sans frottement pour que seule une force normale

puisse se transmettre au cours de la compression.
e La rugosité des spheres est négligée, le contact est supposé continu.

e La déformation doit étre suffisament faible de telle sorte que les dimensions caractéristiques

de la zone de contact soient tres petites devant la taille des deux corps en contact.
e Pour calculer des déformations locales, chaque corps est considéré comme un milieu semi-infini.

Partant de I’équation de la surface de chaque corps au voisinage de leur point de contact, Hertz
écrit ensuite deux relations entre la distribution de la pression de contact et chaque composante
normale des déplacements des deux surfaces sous l'effet de cette pression. En combinant ces deux
relations, Hertz remarque que la relation intégrale ainsi obtenue est analogue a celle donnant ’ex-
pression du potentiel créé par une distribution de charges uniforme a l'intérieur d’une ellipsoide
fortement aplatie. Cette analogie avec le probleme d’électrostatique permet alors de déterminer la
distribution de la pression a l'intérieur de la surface de contact et de conclure que le domaine de
contact est délimité par une ellipse quelque soit la géométrie initiale des corps. Le rapprochement dg
entre les deux corps ainsi que les demi-axes de ’ellipse de contact sont alors déterminés en fonction
d’intégrales elliptiques et de la force Fy qui comprime les deux corps. Le principal résultat est que

/3

le rapprochement g est proportionnel a FO2 quelque soit la forme des corps en contact. Pour le

cas du contact sphere-sphere, relatif a notre étude, d’apres 'ouvrage de K.L. Johnson [75] :

3RR\?
= 1.10
¢ < AE ) (1.10)
2 2 1/3
Jo = @ _ g (1.11)
R 16R(E*)?
ot E* = £~ est un coefficient généralement introduit pour alléger les notations.

2(1—-v?)

Si une force tangentielle F; est appliquée en plus de la force normale Fy (Fig.1.9), elle cause
une déformation élastique a linterface. Si I'on suppose qu’il n’y a aucun glissement? au niveau
du contact, les déplacements tangentiels de tous les points de la zone de contact sont les mémes.
Si les hypotheses précédentes sont satisfaites, contrairement & la théorie de Hertz, le déplacement

tangentiel Uy est proportionnel & la force tangentielle (cf [75]) :

4Ga

U, =
¢ 2—v

F, (1.12)

ou G est le module de cisaillement du matériau constituant les spheres.

2Le cas avec glissement sera envisagé dans les chapitres 2 et 3.
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La plupart des résultats présentés dans ce manuscrit ont été obtenus avec des billes de verres
dont le diametre d entre compris entre 600um et 800pm, d’olt un rayon moyen R = 0, 35mm. Comme
nous le verrons par la suite, nos échantillons granulaires sont soumis a des contraintes extérieures
P allant de 100kPa a 1M Pa. On montre facilement qu’une contrainte de cette gamme correspond
a une force normale équivalente, supportée par chaque bille, comprise entre 0,038 N et 0,38N. En
effet, soit Fjo+ la force appliquée sur I’échantillon, se transmettant a la premiere couche de N billes

dont la surface totale est WRzellul .- Chaque bille de rayon Ry, supporte donc une force Fyp :

_ Fot  (7RZyu)P  (NTRy )P

Ainsi d’apres les équations 1.10 et 1.11,nous pouvons alors estimer le rayon de 'aire de contact
(Fig.1.10a) et la distance d’interpénétration (Fig.1.10b), grace aux données standards relatives au
matériau "verre” : E ~ T0GPa et v =~ 0,25 = E* ~ 37G Pa. Précisons que le module de cisaillement

G = % du verre est égal a 28GPa.

Distance d'interpénétration 5, (nm)

Rayon de l'aire contact a (um)

14“' 600N
12~ 500n -
1044 400N ~{--=-mmm oo
81 300n
o . P=620kPa ] P = 620 kPa
3 200n -
| ] |
4pq o 1
[ ] 100n
2|J- ] 1
. (a) 0 (b)
0~ ) T i T T T i 1 T T T T T — T T 1
0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,0 0,1 0,2 0,3 0,4
Force normale F (N) Force normale F, (N)

F1G. 1.10: (a) Rayon de l'aire de contact et (b) distance d’interpénétration en fonction de la contrainte appliquée P.

Il apparait sur la figure 1.10b que la distance d’interpénétration est beaucoup plus faible que le
rayon des billes : §p ~ ﬁ. La déformation est donc localisée dans le voisinage immédiat de la zone
de contact. Ainsi, la bille est constituée d’un coeur indéformable de masse m = §WR3 * Pyerre (avec

Poerre = 2, 45g.cm™3 la masse volumique du verre constituant les billes) et d’une partie déformable
dont le comportement est régit par la loi de Hertz.

Cette déformation e (& la surface de contact) est de l'ordre de %9 = 1073 ce qui est supérieure
au seuil de plasticité du verre en matériau ("bulk”) correspondant & une déformation e ~ 1072,
Cependant, pour nos billes de verre, ce seuil ne semble pas atteint puisque les billes ne semblent ni

fracturées ni fissurées apres une expérience.
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1.3.2 Propagation d’ondes dans une chaine de billes 1D

Le comportement nonlinéaire d’une chaine de billes a, tout d’abord, été étudié numériquement,
pour différentes lois d’interaction nonlinéaires, afin d’étudier la propagation d’ondes de choc a
I'intérieur de la chaine [58]. Nesterenko a ensuite été le premier a donner une solution analytique
a ce probleme pour la loi d’interaction de Hertz. Il a notamment montré que les ondes de fortes
compressions, cad avec une amplitude beaucoup plus grande que celle de la force statique Fy,
peuvent se propager a travers la chaine a la maniere d’ondes solitaires localisées. Quelques années
plus tard, la preuve expérimentale de ces ondes a été apportée par Lazaridi & Nesterenko [83]. Plus
récemment, Coste, Falcon & Fauve [22] ont mis en évidence la propagation de solitons.

Nous nous intéresserons, ici, a la propagation des ondes élastiques de faibles amplitudes. Considérons
alors une chaine unidimensionnelle constituée de billes identiques de rayon R (Fig.1.11a). La loi
de Hertz, solution quasi-statique, reste valable en régime dynamique si plusieurs conditions sont
respectées : la force normale Fj et la distance d’interpénétration §y doivent étre des fonctions len-
tement variables du temps, les pressions P appliquées ne doivent pas dépasser le seuil de plasticité
du matériau, ... (cf [37]). Si ces hypotheses sont satisfaites, il est alors légitime de modéliser une
chaine de billes identiques par une chaine de masse ponctuelles de masse m, chacune interagissant

avec ses plus proches voisins par la loi de Hertz (Fig.1.11).

-+ i~00000990-

- k k k k k k k -
() B> My F,
Fia. 1.11: (a) Schéma d’une chaine de billes identiques soumise & une force Fy. (b) Schéma équivalent de masses-

ressorts.

En ne tenant seulement compte de la force d’interaction du contact de Hertz (effets dissipatifs
négligés), la dynamique de la chaine est décrite par le systeéme d’équations différentielles nonlinéaires
couplées, pour des longueurs d’ondes grandes devant le pas du réseau [22] :

d*U,  2V2RE*
a2 3m

(8 — (U = Unet))*’2 = (60 — (U1 — U2 ¥me2N -1 (113)

Dans I’approximation des tres faibles déformations acoustiques, le déplacement relatif dynamique
est supposé tres inférieur au déplacement statique : |U; — U;—1| << dp. Les contacts entre billes

peuvent étre alors assimilés a des ressorts dont la raideur kg est donnée par :
_ (9% \ * 1/3 2 p3 p1l/3
ko=(-—) ={3R(E*)F} " = {3n(E*)*R*P} (1.14)
et ’équation du mouvement peut étre linéarisée comme suit :

2U, &
= (Unt1 = 20 +Un1) V€ [2,N —1] (1.15)




1.3. DE LA MICRO-MECANIQUE DES CONTACTS AUX MILIEUX EFFECTIFS... 31

La relation de dispersion entre le nombre d’onde k et la pulsation w dans cette approximation

s’obtient en substituant un déplacement de la forme U,, = Ae!@!=k2En) dans Péquation précédente :

w= 2\/%|sin(/€R)| (1.16)

m/mc

0 Rk nl2

Fic. 1.12: Courbe de dispersion.

La pulsation de coupure de la chaine, pulsation maximum au dela de laquelle les modes acous-

tiques longitudinaux considérés deviennent évanescents, vaut alors :

ko
R L 1.17
w - (1.17)

La fréquence de coupure de la chaine exprimée en fonction des parametres connus est :

ﬂ‘%VE‘(@@%ﬁ) P (1.18)

En utilisant les valeurs mentionnées précédemment (E*, p, R, ...), la fréquence de coupure
d’une chaine constituée de nos billes de verre est de 'ordre de 20k H z. Pour des grandes longueurs
d’ondes (milieu non-dispersif), les vitesses de phase et de groupe sont confondues et s’expriment de

la maniére suivante :

T w o k()_ 1 9E* 1/3 1/6
mP%%GJ—%VE—E%<R> F (1.19)

Ainsi, la vitesse de propagation du son dans les systémes unidimensionels évolue alors comme
FO1 /6 Ce résultat classique a été observé expérimentalement depuis longtemps [63]. Coste & Gilles
[23] ont de méme validé la théorie de Hertz pour différentes chaines de billes identiques. D’autres
expériences ont été menées dans le domaine de propagation acoustique dans les réseaux unidimen-
sionnels de billes. M. de Billy s’est notamment intéressé a la propagation d’ondes de fréquences bien
supérieures, lorsque la longueur d’onde devient comparable, voir inférieure, a la tailles des spheres.

Dans ce cas de figure, des modes dans la sphere, tels que 'onde de Rayleigh [9, 73], sont observables.
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1.3.3 Propagation d’ondes élastiques dans un milieu granulaire " effectif”’

Au vu de la figure 1.13, les vitesses des ondes cohérentes de compression V7, et de cisaillement Vg
semblent dépendre, aux plus fortes contraintes, de la contrainte normale appliquée P avec une loi de
puissance dont 'exposant est proche de 1/6, comme prédit par le modele précédent. Le mécanisme
du contact de Hertz-Mindlin a servi de point de départ a la plupart des traitements théoriques en
matiere de modélisation micro-mécanique des milieux granulaires [29, 33, 47]. Comme nous ’avons
vu précédemment, 'amplitude de la force de contact Fy entre deux spheres identiques est reliée au
déplacement normal §y selon une élasticité nonlinéaire du type Fy 63/ 2, conduisant & une raideur
ko = (%>_1 dépendant de FO1 /3 (méme raisonnement pour la raideur tangentielle k; = (g—IU;tf)_l).

Pour assurer le passage micro/macroscopique - d’un seul contact a un réseau de contacts - il
nous faire appel a la théorie des milieux effectifs qui a fait I'objet de nombreuses études dans la
littérature [29, 33, 135]. Nous utilisons, ici, une version extrémement simplifiée de cette théorie qui
consiste a introduire un nombre de coordinance Z; correspondant au nombre moyen de contacts
pour chaque bille. Cette approche statistique de champ moyen permet d’obtenir un module effectif

M a partir de la raideur locale ky et de montrer :

M

1/3 1/2 1/6
Vion = 1| — o [®501Z0]3 [ko(P)]/? o PV (1.20)
Po
"o 7001 ;
£ P E
< [
o 6004 i d '
g 0y e /\ 1/6
g = Onde de compression o P
& 4004 + Onde de cisaillement x X
5 R
-] ;2 i
? o
a 300+ 3
2
> T T T T T
150k 300k 450k 600k 750k

Contrainte P (kPa)

Fic. 1.13: Vitesses de propagation du premier pic pour les ondes cohérentes longitudinale et transversale en fonction

de la contrainte appliquée P (d ~ 400 — 800um).

Cependant, plusieurs récentes études expérimentales [71, 87], théoriques [47, 127] et numériques
[111], rapportent une déviation par rapport a la loi de puissance de Hertz versus P. Si aux fortes
contraintes, la loi de puissance en 1/6 attendue est observée ; en revanche, aux faibles contraintes,
la vitesse de propagation dépend plutot du quart de la contrainte P. Ce comportement avait déja
été observé, en 1957, par Duffy & Mindlin [33] dans des structures ordonnées de spheres identiques
(réseau cubique a faces centrées). Domenico [30] a, lui, dressé le méme constat pour des systemes

constitués de grains irréguliers.
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Depuis, plusieurs approches microscopiques, visant a corriger le modeéle micro-mécanique basé
sur le contact de Hertz-Mindlin ont été développées pour expliquer cette déviation. Goddard [47]
propose notamment une interprétation basée sur des considérations géométriques : le contact n’est
plus sphérique mais conique, la relation force-déplacement est alors modifiée et devient Fy o 5(2) d’ou
une dépendance de la vitesse de propagation avec le quart de la force appliquée. Dans son modele
de ”croute molle”, P.-G. de Gennes [44] incrimine I’état de surface des billes qui peut étre sensible
a des phénomenes d’oxydation.

Par ailleurs, le désordre incontestable des contacts dans un milieu granulaire tridimensionnel
laisse a penser que des effets collectifs au sein du milieu granulaire peuvent aussi étre a l'origine de
la déviation observée aux faibles contraintes. Goddard [47] propose un mécanisme de ”recrutement
des contacts” au cours de la variation de la contrainte appliquée, modifiant ainsi le nombre de
contacts @, Zy. Ce mécanisme peut étre décrit par I’évolution du nombre de coordinance au cours
d’un chargement mécanique, comme dans les simulations numériques de J.-N. Roux [111].

Ainsi, si le nombre de contacts ®,;Zy dépend de la contrainte appliquée, la vitesse de propagation
n’en dépendra a priori plus via une simple loi de puissance, expliquant donc la déviation observée

par rapport a la loi de Hertz. L’expression de la vitesse de propagation (Eq.1.20) devient alors :
Vson [cI)sol(P)ZO(P)]l/B'kO(P)1/2 (121)

Velicky et Caroli [127] ont récemment proposé un autre mécanisme pour expliquer la déviation de
la loi de puissance de Hertz V o« P/6. A partir d’une description ”champ moyen” d’une assemblée
de spheres légerement dispersés en diametre, ils ont montré que l'origine de la déviation est attribuée
principalement a la fluctuation du champ de contraintes et non a la dépendance de &, 7, avec P.

Dans nos expériences, le protocole de mesure de la vitesse de propagation (Figl.7) ne nous
permet pas de déterminer avec précision les valeurs absolues des vitesses de propagation des ondes
cohérentes et encore moins un éventuel exposant d’une loi de puissance. Ainsi, il nous est difficile,
a I’heure actuelle, de pouvoir vérifier quantitativement les différentes hypotheses responsables de la
loi de puissance V(P), dans un milieu granulaire en général.

Par ailleurs, dans le cadre d’une approche type milieux effectifs, il est possible de déduire, des
vitesses d’ondes, les modules élastiques effectifs qui caractérisent le matériau granulaire : K le

module effectif de compression et G le module effectif de cisaillement [112] :

v, — <K+(4/3)G 1/2

o 1p/2 avec p = puerrePsol (1.22)
V= (%)

P

Ainsi, les mesures acoustiques peuvent fournir un outil tres utile pour une étude in situ des
propriétés élastiques des matériaux granulaires. Notons que pour notre gamme de contraintes, les

modules élastiques effectifs K et G sont de 'ordre de quelques centaines de kPa.
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1.4 Caractérisation par méthodes ultrasonores de milieux granulaires

faiblement mouillés

Le ”chateau de sable” est I’exemple le plus couramment utilisé pour illustrer les effets considérables
de la cohésion capillaire sur un empilement granulaire. En effet, inutile d’espérer batir de tels édifices
avec du sable sec ou du sable saturé en eau. L'importance remarquable de ces forces capillaires, liées
a la présence de tres faible quantité d’eau, a motivé bon nombres d’études traitant de I'influence
du taux d’humidité sur les propriétés mécaniques des empilements granulaires telles que 'angle de
repos [10, 41, 59].

Ici, la cohésion capillaire a été assurée par 'ajout de quelques gouttes de différents liquides
dans divers échantillons de billes seches (®j4 ~ 0,5%). Pour une répartition optimale du liquide
sur la surface des billes, le tout a été vigoureusement brassé pendant une dizaine de minutes. Dans
I’hypotheése d’une répartition homogene, 1’épaisseur de la couche de liquide est de 'ordre du micron.
Pour de telles fractions volumiques ®;;,, des ponts capillaires se forment au niveau des contacts
entre billes (Figs.1.14) responsables de 1’adhésion entre les grains.

Halsey & Levine [54] ont, d’ailleurs, proposé trois régimes distincts pour prédire la force capillaire
exercée par les ménisques capillaires sur les grains au niveau de leurs contacts. Une valeur maximale
F4 est atteinte au-dela d’une certaine fraction volumique de liquide qui correspond a la formation
de ponts capillaires. Cette valeur est donnée par F4 = 27yR, v étant la tension superficielle du
liquide interstitiel. Prenons, par exemple, le cas de I’eau dont la tension de surface est I'une des
plus élevées parmi les liquides ordinaires® : 7equ ~ 70mN.m~'. Pour nos billes, de rayon moyen
R = 350pm, la valeur maximale de la force d’adhésion est donc Fiy ~ 1,5.107*N. Notons que cette

valeur est completement négligeable comparée a la force Fy que chaque bille doit supporter dans la

gamme de contrainte appliquée aux échantillons (Fig.1.10), en effet, Fy ~ 1000F4 !

v

() (b) ©

F1G. 1.14: Ponts capillaires entre billes (a) Schéma de Halsey & Levine : ” spherical regime” extrait de [54] (b) Cliché
(microscopie par fluorescence) d’un pont capillaire de DMSO entre deux billes de verre, extrait de [90] (c) Cliché pris

au MEB environnemental d’un pont capillaire de trioléine entre deux de nos billes de verre .

3La tension de surface du mercure est, par exemple, est égale & 480mN.m ™! dans les conditions atmosphériques

standards. Certains métaux fondus, comme le titane, ont une tension superficielle de I'ordre de 1N.m ™',
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Dans ce travail, nous focaliserons notre attention sur l'influence des liquides ajoutés sur la

structure et les propriétés viscoélastiques de milieux granulaires faiblement mouillés (®54 ~ 0,5%).

1.4.1 Effets capillaires sur la structure d’'un empilement granulaire

Toutes choses égales par ailleurs, les mesures de compacité d’échantillons mouillés montrent que
leur structure est plus lache que celle d’'un empilement de billes seches (Fig.1.15). Remarquons, de
plus, que la compacité est d’autant plus faible que la tension de surface v du liquide est grande. Ici,
la tension de surface a été abaissée par rapport a l’eau ultra-pure (MilliQQ) grace & un tensioactif :
le TTAB (bromure de tétradécyltriméthylammonium). D’apres [129], l'utilisation de ce surfactant a
0,3¢.L~" fournit une solution, dont les viscosité et densité restent identiques & celles de I’eau, mais
de tension de surface proche de 50mN.m~!. L’ajotit de dodécanol (80mg.L~!) dans une solution de

TTAB & 3¢g.L~! permet d’atteindre une tension de surface de ~ 30mN.m™1.
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Fic. 1.15: (A gauche) Compacité de plusieurs échantillons granulaires, mouillés par des liquides de différentes ~ .
(A droite) Schémas illustrant I'influence des effets capillaires sur la compacité d’un empilement de billes (les traits en

rouge représentent les ponts capillaires).

L’échantillon granulaire mouillé est préparé en ajoutant quelques micro-gouttes de liquide dans
un échantillon de billes seches, contenues dans un bécher. Lors du brassage de ’ensemble, des
agrégats de quelques billes peuvent se former [11]. Le remplissage de la cellule oedométrique ne se
fait donc pas bille par bille, mais agrégat par agrégat, d’ou une compacité moindre comme illustré
sur la figure 1.15. Ce phénomene, du a la cohésion capillaire, peut donc se traduire par un nombre

moyen de contacts plus faible dans le cas d’un échantillon de billes mouillées :

((I)solZO)eau < (q)solZO)sec
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De facon analogue, les forces cohésives de Van der Waals conféerent aux poudres une structure
extrémement lache : @, ~ 0,35 [19]. Ces matériaux divisés se distinguent des milieux granulaires
par une taille de particules plus petites, inférieure a 10um. A cette échelle, les effets de I'humidité
sont, par ailleurs, extrémement importants ce qui n’est pas le cas dans nos expériences, car notre

milieu granulaire est constitué de billes dont le rayon est de 'ordre de quelques centaines de microns.

1.4.2 Effets capillaires sur les modules élastiques d’'un empilement granulaire

Comme illustré par la figure 1.16, les mesures de vitesse d’ondes de compression indiquent une
nette diminution par rapport au cas sec, comme cela a été observé pour la compacité. L’effet est,

de méme, d’autant plus marqué que la tension de surface est élevée (Fig.1.16).
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F1a. 1.16: Vitesse de propagation de l'onde cohérente de compression Vi dans plusieurs échantillons granulaires,

mouillés par des liquides de différentes tension de surface .

Ce phénomene peut s’expliquer comme suit : la cohésion entre grains, assurée par les ponts
capillaires, diminue le nombre moyen de contacts au sein de l’empilement granulaire faiblement
mouillé. Or, la vitesse de propagation des ondes cohérentes, obtenues dans le cadre d’un milieu
effectif, dépend directement de ce nombre moyen de contacts inter-grains (Eql.21). Elle peut alors

s’exprimer, dans ce cas, de la maniere suivante :
Vison o< [(ﬁsolZeau}l/g-[keau(P)]1/2 (123)

avec keqy(P) la raideur des contacts dans le cas de 1’échantillon mouillé par 1’eau. A ce stade
de notre analyse, nous supposons que cette raideur est la méme que celle dans le cas sec, d’ou :
Feau(P) % Kyeel(P).

Pour résumer, il apparait donc que le parametre-clé de ce probleme est le nombre moyen de
contacts ., 7y qui est alors "fixé” lors de la préparation de 1’échantillon. Pour un empilement
faiblement mouillé, le nombre moyen de contacts est plus faible que pour un empilement de grains
non cohésifs. La cohésion capillaire, qui dépend de la tension de surface du liquide interstitiel,
réduit 'espace des configurations explorables par les grains lorsque ces derniers sont introduits dans

la cellule oedométrique.
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1.4.3 Compétition cohésion/lubrification : mise en évidence et discussion

Les effets de capillarité nous ont permis d’interpréter de fagon cohérente, via Zy, les différences
de comportement, en termes de compacité et de vitesse de propagation, entre un échantillon sec et un
échantillon mouillé par de ’eau. Néanmoins, ces arguments semblent insuffisants pour comprendre
les observations faites sur un empilement de billes mouillées par un lubrifiant : de la trioléine

introduite dans les mémes quantités (®;;, ~ 0,5%).
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F1a. 1.17: (a) Compacité et (b) vitesse de propagation de 'onde de compression dans des échantillons secs et faiblement

mouillés par de 'eau, de la trioléine et de la huile silicone.

La figure 1.17a montre que la compacité de I’échantillon mouillé par la trioléine est sensiblement
la méme que celle d’un échantillon mouillé par une solution surfactante de méme tension de surface :
(v = 30mN.m~1). Cette observation est donc imputable aux effets capillaires décrits ci-dessus
entrainant une diminution du nombre moyen de contacts : (Pso1Z0)ean < (Pso1Z0)trio < (Pso1Z0)sec-
Cependant, en dépit d’'un nombre moyen de contacts plus faible, la vitesse de propagation de 'onde
cohérente de compression est trés nettement supérieure a celle d’un échantillon sec (Fig.1.17b).

Ainsi, les mesures de compacité et de vitesse semblent contradictoires.

Pour comprendre ce comportement, nous proposons, ici, une explication qualitative en se placant
a l’échelle microscopique de la rugosité des billes en contact. Comme illustré par la figure 1.18, Iaire
de contact réelle n’est pas a proprement parler un disque de rayon a, comme prédit par Hertz dans le
cas de billes parfaitement lisses, mais est plutot constitué d’un ensemble de micro-contacts entre les
aspérités. Dans le cas de billes seches, le mouvement d’une bille par rapport a I'autre est frustré par
le frottement et la jonction adhésive [6, 12]. En revanche, dans le cas lubrifié, le seuil de glissement
est abaissé. Ainsi, les aspérités vont facilement glisser les unes par rapport aux autres pour conférer
un maximum de stabilité au contact, entrainant ainsi un nombre de micro-contacts plus important
que dans le cas sec comme illustré par la figure 1.18. Cette augmentation de la surface de contact

réelle se traduit alors par une augmentation de la raideur résultante du contact local lubrifié :
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Eirio > kseet. Enfin, via une approche de type milieux effectifs, cette interprétation microscopique
nous permet d’expliquer 'augmentation de la vitesse de propagation observée (Fig.1.17b). Celle-ci

est alors exprimée de la maniere suivante :

Vson = [(I)sothrio]l/g-ktrio(P)1/2 (124)

Contact
sec

Reste stable
grice au frottement

k  (P)>>k (P)
trio sec

o LSS NG
TN N

Instable a cause
de la lubrification

Stable

Fic. 1.18: Représentation schématique d’aspérités en contact dans le cas sec et lubrifié.

Pour résumer ces résultats, les deux parametres pertinents permettant d’interpréter les effets
de cohésion capillaire et de lubrification observés sur la structure et les propriétés élastiques d’un

milieu granulaire faiblement mouillé, sont les suivants :

e le nombre moyen de contacts apparents : (P Z0)ean < (Pso1Z0)trio < (PsorZ0)sec-

e la raideur moyenne des contacts réels : keqy(P) = ksee(P) < kirio(P).

= ‘/eau(P) < Vsec(P) < ‘/tm'o(P)

Enfin, les figures 1.17 précisent aussi les résultats obtenus avec de I’huile silicone de viscosité 20
fois supérieure a celle de I'eau et de tension de surface ¥ = 21mN.m~!. Dans ce cas, les effets de
lubrification et les effets de capillarité se manifestent dans les mémes proportions puisque la vitesse
de propagation mesurée dans ce matériau mouillé est la méme que celle mesurée dans le cas sec.
Cet exemple montre donc bien la complémentarité des deux mesures effectuées simultanément sur

la hauteur et la vitesse.

4Les calculs détaillés sont donnés dans un manuscrit en cours de rédaction
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1.5 Conclusion

Comme pour le controle non destructif (CND) de divers matériaux, les ondes ultrasonores de
faible amplitude constituent une sonde originale, car non-invasive, pour caractériser la structure et
les propriétés viscoélastiques du réseau d’un contacts d’un milieu granulaire dense sec ou faiblement
mouillé. Lorsque la longueur d’onde est tres grande devant la taille des billes, la propagation des
ondes élastiques est balistique. Le milieu est alors percu comme un milieu effectif homogene continu
au regard de la propagation de ces ondes cohérentes (basse fréquence) dont la détermination des
vitesses permet d’accéder aux modules effectifs de compression et de cisaillement caractérisant
I’élasticité de ce matériau.

Par ailleurs, le modele microscopique, basé sur la théorie du contact de Hertz-Mindlin, semble
étre relativement bien adapté pour décrire le comportement macroscopique du réseau de contacts
constituant un milieu granulaire. Une approche de type milieu effectif permet d’assurer le passage
micro/macro via le nombre de coordinance grace a plusieurs hypotheses dont le mouvement affine
entre grains voisins. Cependant, ’expression de ce nombre moyen de contacts n’est pas triviale.
En effet, il n’est pas simple de prendre en considération les nombreux phénomenes intervenant
simultanément a 1’échelle microscopique de la rugosité (frottement, glissement) et & une échelle
mésoscopique (effets collectifs de réarrangements).

L’étude de milieux granulaires faiblement mouillés (®;, ~ 0,5%) a montré que la structure et
les propriétés élastiques de ces matériaux étaient extrémement sensibles a la présence du liquide
interstitiel. Nous avons ainsi pu identifier deux effets antagonistes nous permettant d’interpréter les
divers résultats quant & nos mesures de compacité et de vitesse de propagation des ondes cohérentes.
D’une part, les effets capillaires tendent a diminuer le nombre moyen de contacts géométriques inter-
grains et d’autre part des effets de lubrification ”améliorent” ces contacts via les micro-glissements
des particules entre elles a 1’échelle des aspérités en augmentant ’aire de contact réelle.

Cependant, l'utilisation des ondes cohérentes semble limitée pour une étude plus quantitative
de tels phénomenes se manifestant a ’échelle microscopique d’un contact. En effet, au regard de ces
ondes de grande longueur d’onde, le milieu semble continu et homogene ; elles ne peuvent donc pas
sonder I’échelle locale des contacts inter-grains. Seuls des effets collectifs ont permis de pressentir
les effets de capillarité et de lubrification évoqués précédemment.

Comme nous allons le voir dans le chapitre suivant, les ondes multiplement diffusées, dont
la longueur d’onde est proche de la taille des grains, semblent mieux adaptées pour étudier les
phénomenes physiques susceptibles de se manifester a 1’échelle d’un contact, tels que la dissipation
visqueuse liée a la présence de liquide interstitiel.

A terme, il serait intéressant de mener une étude systématique concernant 'influence de la teneur

en liquide sur les propriétés viscoélastiques du milieu granulaire mouillé [5, 137].
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2.1 Diffusion multiple des ondes élastiques dans les milieux hétérogenes

La propagation d’ondes classiques dans un milieu fortement diffusant est un probleme d’une
importance considérable dans bon nombre de domaines en physique [115]. Sa compréhension est loin
d’étre achevée malgré des efforts de recherche remarquables, particulierement a travers ’étude de la
propagation des ondes électromagnétiques (lumineuses) dans un milieu turbide (speckles optiques)
et celle d’électrons dans un potentiel aléatoire. Des modeles théoriques de la diffusion multiple ont
été développés et, en particulier, 'approximation de diffusion qui permet de décrire la propagation
de l'intensité moyenne dans un milieu fortement diffusant. Dans cette approche, le transport des

ondes est traité comme la marche au hasard d’une particule (photons, phonons et électrons).

En acoustique, I’étude de la diffusion multiple a suscité ces dernieres années des intéréts considérables
[70, 103, 120, 130]. Par exemple, sur le plan technologique, certains alliages (acier inoxydable ”gros-
sier”) constituant les conduits de centrales nucléaires sont le siege d’effets de diffusion multiple
a des fréquences couramment utilisées pour le controle non-destructif par méthodes ultrasonores
(~ M Hz). Récemment, il a été montré que la description de la diffusion multiple d’ondes élastiques
pouvait étre appliquée aux matériaux hétérogenes tels que les polycristaux [130], les milieux gra-
nulaires et poreux [71] pour la méme gamme de fréquences. Enfin, pour fréquences beaucoup plus
basses (~ Hz), en géophysique, la "coda”’, cad le long signal qui arrive les ondes directes entre
I’épicentre d’un séisme et le sismometre, peut aussi étre interprété en termes de diffusion multiple
alors que son temps de décroissance était généralement traité via le facteur de qualité (). dans une
approximation de diffusion simple [2]. Récemment, Margerin, Campillo & Van Tigglen ont démontré
que la diffusion multiple des ondes élastiques dans la Terre est responsable de la durée tres longue
des enregistrements sismiques dans la gamme de 1Hz & 20Hz [89]. Ainsi, nonbstant les multiples
échelles et fréquences impliquées, le domaine de la diffusion multiple des ondes élastiques couvre
bon nombre de domaines de recherche. Pour chacun d’eux, le principal probleme est d’interpréter
correctement ces ondes pour obtenir des informations sur la structure et les propriétés mécaniques

et physiques du milieu étudié (”Problémes inverses”).

Notons, néanmoins, qu’il existe certaines différences sur le plan expérimental entre I’étude de
la diffusion multiple en optique et celle en acoustique. En optique, 'intensité transmise ou rétro-
diffusée d’'une onde incidente a travers un milieu multi-diffusant résulte d’'un double processus de
moyennage. Premierement, le temps de réponse d’un détecteur optique est plus grand que la longueur
d’onde lumineuse. De plus, un moyennage supplémentaire s’opére sur les nombreuses configurations
explorées par les centres diffuseurs dues a leur agitation thermique. En acoustique, contrairement aux
photo-détecteurs, un transducteur piézoélectrique dans le domaine ultrasonore, ou un sismometre
dans le domaine de la géophysique, peut enregistrer directement les fluctuations temporelles de
l'amplitude et de la phase d’un signal large-bande plutot que Uintensité (”speckles acoustiques”).

En ce sens, les signaux acoustiques sont plus riches que les signaux optiques. Dans ces matériaux,
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la taille des ”diffuseurs” est plus grande que celle rencontrée en optique aussi n’y a-t-il pas de
mouvement brownien des diffuseurs ce qui autorise I'acces a chaque signal acoustique, signature
d’une configuration donnée du milieu désordonné. Cependant, malgré la richesse de 'information
ultrasonore, il reste néanmoins difficile de déduire les propriétés d’un milieu multi-diffusant avec le
signal transmis/réfléchi sans un moyennage que sera précisé par la suite.

Pour un tour d’horizon des récentes avancées sur les plans expérimental et théorique, en matiere
de diffusion multiple des ondes acoustiques (”scalaires”), on pourra se référer a l’article de synthese
de Tourin, Derode et Fink [120]. Les deux descriptions possibles pour la propagation d’ondes acous-
tiques dans un milieu aléatoire y sont successivement présentées : modes ”cohérent” et ”incohérent”.
Les auteurs insistent particulierement sur les fondements microscopiques de I’équation de transfert
radiatif phénoménologique et montrent comment elle peut étre résolue dans le cadre de 'approxi-

mation de diffusion.

2.1.1 Cas d’une suspension concentrée
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F1G. 2.1: (a) Représentation schématique de I'expérience de Page et al [103] réalisé dans une suspension concentrée
de billes de verre immergées. (b) Evolution temporelle du signal ultrasonore transmis une suspension de L = 10mm
montrant les fluctuations temporelles du champs acoustique diffusé (c) Profil temporel de l'intensité moyennée pour

trois épaisseurs d’échantillon différentes, extrait de [103].

Page et al [103] et Weaver et al [131] ont testé expérimentalement la validité de approximation
de diffusion pour des ondes ultrasonores multiplement diffusées dans une suspension concentrée de
billes de verre immergées dans l’eau (Fig.2.1a). L’étude de la propagation d’impulsions bréves dans
ce milieu a révélé, dans un premier temps, de tres forts effets diffusifs pour des billes dont la taille est
comparable & la longueur d’onde du son dans I'eau. Comme montré par Page et al [103], ces effets

se caractérisent par une forte fluctuation temporelle de 'amplitude du pulse transmis (Fig.2.1b).
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L’intensité transmise moyennée sur plusieurs configurations (~ 56) est obtenue en déplacant hori-
zontalement 1’échantillon entre la source acoustique et le détecteur. Comme illustré par (Fig.2.1c),
les profils d’intensité, pour 3 épaisseurs différentes, sont bien fittés par les solutions d’une équation
de diffusion. Ainsi, ils ont pu caractériser le taux d’absorption et extraire le coefficient de diffusion
ainsi que le libre parcours moyen, dont la mesure conjointe leur a permis d’estimer la vitesse de trans-
port de I’énergie vibratoire. Grace a ces résultats, ils ont validé 'approximation de diffusion pour
la description de la propagation ultrasonore dans un type de milieu multi-diffusant. Cependant, les
auteurs précisent que le traitement théorique de la propagation d’ondes classiques qu’ils ont utilisé,
ne prend pas en compte l'information relative a la phase de I'onde bien qu’elle soit contenue dans
la mesure de 'amplitude. Cette information autoriserait alors des mesures complémentaires quant
a la dynamique du milieu en utilisant un équivalent acoustique des techniques de ” Diffusing-Wave

Spectroscopy” [106].

2.1.2 Cas d’un solide hétérogene

Si la propagation des ondes élastiques dans un solide est de nature vectorielle, il est néanmoins
possible, dans certaines conditions, de décrire le transport de 1’énergie des ondes élastiques a 'aide
d’une équation de diffusion scalaire. Comme dans le cas du paragraphe précédent, pour appréhender
ce passage ”vectorielle-scalaire”, il faut partir d’une théorie plus générale du transport diffusif des
ondes élastiques développée pour un milieu élastique désordonné. En partant des premiers prin-
cipes (équation d’onde élastique), Weaver [130] et Ryzhik et al [113] ont développé les équations du
transport radiatif (RTE), prenant en compte les deux polarisations transversales et la conversion de
mode entre le mode longitudinal et transversal. Les équations du transport radiatif résultantes sont
déterminées explicitement en termes de densité de puissance spectrale des fluctuations de la densité
du matériau et de son module élastique. Cette description fournit une bonne approximation pour
les milieux homogenes lorsque les longueurs d’ondes sont comparables aux longueurs de corrélations
des matériaux inhomogenes (densité et module élastique) autorisant d’importants effets de diffusion
acoustique. Les fluctuations ne sont néanmoins pas suffisamment fortes pour engendrer des effets

de localisations d’ondes.

La physique sous-jacente de ces ondes multiplement diffusées differe considérablement des ondes
électromagnétiques ou des ondes acoustiques dans les suspensions a cause de l'interaction entre
les ondes de compression et de cisaillement. La conversion de mode engendrée par les processus
de diffusion entraine un couplage des équations de transport pour les deux types d’ondes. Comme
mentionné par Aki [1] et Knopoff [79], la conversion du mode de compression au mode de cisaillement
est plus favorisé que la conversion inverse pour chaque diffusion simple. Pour des distances de

propagation grandes devant le libre parcours moyen, le processus de conversion de mode conduit a
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une compléte dépolarisation des ondes de cisaillement et la mise en route du régime diffusif. Dans
cette limite de diffusion, la conversion d’énergie d’un mode a 'autre s’équilibre indépendamment
des détails des processus de diffusion et de la nature de I'excitation source. Le rapport d’énergie est

gouverné par un théoreme d’équipartition d’énergie [113, 130] :

K:%:2<”—p>3 (2.1)

ol Up et Ug sont les densités spatiales d’énergie, respectivement, de compression er de cisaille-
ment. Le factor 2 de I'équation 2.1 est due a la polarisation des ondes de cisaillement. Pour des
valeurs typiques des vitesses de Z—’S’ > /3, la loi d’équipartition prédit un rapport d’énergie K > 10.
Cela montre que dans le régime diffusif, les ondes de cisaillement dominent le champ acoustique
diffusé, comme observé dans des données sismologiques [56]. De plus, I’équation de transfert radiatif
est réduite a une équation de diffusion comme I’équation 2.3. Le coeflicient de diffusion D est une

moyenne pondérée des coefficients individuels de diffusion des ondes de compression Dp et des ondes

de cisaillement Dg :
Dp + KDg

1+ K

avec le rapport K > 10 évalué précédemment a ’aide du théoreme d’équipartition, ’équation

D= (2.2)

2.2 se réduit a D =~ Dg = %vsl;‘. Cette démonstration confirme ainsi 'applicabilité de I'équation de
diffusion 2.3 ”scalaire” (Eq.2.3) pour décrire les ondes élastiques multiplement diffusées, dominées
par des ondes de cisaillement en régime stationnaire diffusif dans un milieu élastique hétérogene.
Comme mentionné précédemment, la diffusion simple prévaut aux temps courts. Ala place d’un
modele de diffusion, une RTE fournirait certainement une description plus précise du transport des

ondes aux temps courts aux distances de propagation intermédiaires.
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2.2 Diffusion multiple des ondes élastiques dans les milieux granulaires

Dans le cas de notre étude sur les milieux granulaires, lorsque la longueur d’onde diminue
sensiblement et devient comparable a l'ordre de grandeur de la taille de grains, les effets de diffusion
causés par les fluctuations spatiales des chaines de forces deviennent considérables et la théorie des
milieux effectifs ne constitue plus une approche valable [71]. Dans ce régime, les ondes multiplement
diffusées se propagent selon des trajectoires spécifiques a chaque configuration de l’empilement
granulaire! (cf Fig.2.2). Celle-ci étant déterminée par I'exacte structure des chaines de forces, ces
ondes constituent un outil tres sensible pour 1’étude des variations de configuration de ce réseau de

contacts dues & des réarrangements irréversibles induits mécaniquement ou thermiquement [71, 84].
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Fia. 2.2: Signaux ultrasonores, détectés par un petit transducteur, a travers un méme échantillon de billes de verre

sous une contrainte P = 0, 75M Pa ayant subit : (a) un premier chargement puis (b) un deuxiéme. Extraits de [71]

Avant que ces ondes diffusées puissent servir quantitativement de sonde, il nous faut, dans
un premier temps, étudier leur transport dans les milieux granulaires. Peut-il étre décrit par une
approche de diffusion classique comme dans un milieu aléatoire ou bien, comme suggéré par Liu &
Nagel, est-il sensible a la présence des chaines de forces [39, 71, 84]?

Dans cette section, nous rapporterons les principales conclusions tirées d’une récente étude,
menée par Xiaoping Jia [70], validant ’approximation de diffusion pour le transport de ces ondes
multiplement diffusées de faible amplitude, que nous présenterons, ici, de maniere plus détaillée. Ces
ondes permettront alors de caractériser les propriétés du matériau comme la longueur de corrélation
des chaines de forces et la dissipation interne, a des échelles de longueur inaccessibles par les ondes
cohérentes de grandes longueurs d’ondes. Contrairement aux ondes cohérentes, les ondes multiple-
ment diffusées présentent 'avantage de séparer 'absorption de 'atténuation liée a la diffusion dans
le milieu.

Apres ces quelques rappels, nous présenterons des résultats originaux concernant les mécanismes

de dissipation interne dans des milieux granulaires secs et tres faiblement mouillés.

!Précisons, ici que la propagation des ondes élastiques se fait & travers le réseau de contacts du milieu et non &

travers le fluide ambiant comme dans le cas des expériences de Page et al [103].
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2.2.1 Montage expérimental

Dans ce chapitre, nous utiliserons le dispositif expérimental mis au point au laboratoire lors de
Pétude préliminaire mentionnée précédemment [70]. Les billes de verre utilisées dans nos expériences
ont un diametre d compris entre 600 et 800um et sont déposées de maniere aléatoire dans un cylindre
en duralumin de diametre 30mm, constituant ainsi un échantillon d’épaisseur L = 11mm. Celui-
ci est fermé de part et d’autre par deux pistons de diametre identique a celui de la cellue. Le
milieu granulaire, ainsi confiné, est soumis & une force normale appliqué sur le piston supérieur
correspondant & une contrainte apparente comprise entre 100kPa et 700kPa. Avant d’effectuer
les mesures acoustiques, un cycle de charge et de décharge mécanique est appliqué sur I’ensemble
dans le but de consolider au mieux ’échantillon et minimiser les effets hystérétiques. La compacité
de cet empilement de billes seches ainsi préparé est de I'ordre de 0,63 £ 0,01. Un transducteur-
émetteur ultrasonore de diametre 30mm et un petit transducteur-détecteur de diametre 2mm sont
respectivement placés sur 'axe en haut et en bas de la cellule cylindrique en contact direct avec les

billes de verre (Fig.2.3).

Fia. 2.3: Diffusion multiple d’ondes élastiques dans un milieu granulaire, d’épaisseur L, soumis & une contrainte P.

”T” et 7 D” sont respectivement le transducteur source et le petit détecteur. Schéma extrait de [70].

Le signal d’excitation est un train d’ondes centré a 500kH z d’une dizaine d’oscillations. Cela
correspondant & une longueur d’onde A = vf ~ 2mm ~ 2,5d avec v ~ 750m/s la vitesse du son (cf
chapitre précédent). A ces hautes fréquences, la propagation des ondes acoustiques sera fortement
marquée par les effets diffusants du milieu. L’excitation est de durée limitée a 20us pour permettre
la mesure de l'intensité ultrasonore transmise avec une bonne résolution temporelle. Les signaux
transmis sont digitalisés puis moyennés pour améliorer le rapport signal/bruit et permettre une
analyse conséquente des données.

La figure 2.4a, montre un signal ultrasonore transmis a travers un échantillon de billes de verre
d’épaisseur L = 11lmm sous une contrainte axiale P = 620kPa. Ce signal temporel consiste en
un signal cohérent E et d’un signal incohérent S spécifique & chaque configuration de I'empile-
ment. La composante basse fréquence E,(~ 50kHz), tres bien définie au début de ces signaux
transmis, correspond a ’onde de compression se propageant balistiquement a une vitesse proche de

vp = 1000m/s. Le signal incohérent suivant, haute fréquence S (~ 500kH z), correspond aux ondes
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F1G. 2.4: (a) Signal ultrasonore transmis & travers un échantillon de billes de verre ( L = 11lmm et P = 620kPa ).

(b) Signal obtenu aprés moyennage sur une cinquantaine de configurations.

multiplement diffusées par la distribution inhomogene des chaines de forces. Les deux composantes,
basse et haute fréquence, sont stables sur une échelle de temps associée a l'observation (plusieurs
dizaines de minutes) révélant que le comportement hystérétique induit par la propagation de ces
ondes est négligeable dans cette expérience. La sensibilité des ondes cohérentes et incohérentes aux
changements de configuration de I’échantillon est illustrée a travers la figure 2.4b, par un moyennage
du signal transmis sur 50 échantillons granulaires réalisés avec le méme protocole décrit ci-dessus.
A cause de leur phase aléatoire selon les différentes configurations, les ondes diffusées tendent a étre
annihiler par le moyennage. Seul le signal cohérent subsiste car son caractere auto-moyenné le rend
insensible aux variations de configuration. En outre, méme s’il n’apparait pas sur la figure 2.4c, il
est possible d’observer le signal cohérent correspondant a ’onde de cisaillement, notée Eg, dont la

vitesse est de 'ordre de vy = 500m/s [70].

Pour étudier quantitativement les caractéristiques statistiques des ondes diffusées, nous suivons
I’évolution temporelle et spatiale de I'intensité d’un train d’ondes injecté dans le milieu granulaire.
Ainsi, nous pouvons suivre le comportement du transport de ces ondes apres qu’elles aient perdu
leur cohérence en phase a cause des effets diffusifs. Pour chaque configuration, nous retranchons
la composante cohérente basse fréquence (Ep et Eg) du signal transmis (Fig.2.4a) a l'aide d’un
filtre passe-haut numérique (f > 300kH z). Le bruit est limité, lui, par 'utilisation d’un filtre passe-
bas analogique (f < 3M Hz). Enfin, 'intensité des ondes diffusées est obtenue en prenant le carré
de amplitude du signal transmis ainsi filtré. Dans la figure 2.5, sont représentées en coordonnées
semi-logarithmiques, les intensités transmises des ondes diffusées moyennées sur 50 configurations
indépendantes, pour trois échantillons d’épaisseur différentes. L’intensité augmente graduellement
a partir des temps courts jusqu’a atteindre un maximum puis décroit exponentiellement aux temps

longs. Lorsque I'épaisseur augmente, l'intensité est évidemment plus faible mais le profil temporel est
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lui aussi modifié; le maximum en intensité apparait plus tard. Cette image rappelle sans nul doute
la transmission d’ondes classiques par des processus diffusifs, observée dans les milieux fortement
diffusants [115]; en particulier dans les suspensions concentrées de billes de verre immergées dans
I'eau [103, 131]. Cependant, les modes de transmission ultrasonore sont radicalement différents.
Dans notre milieu granulaire sec, les ondes élastiques se propagent selon le réseau de contacts de
bille en bille ; alors que dans une suspension, les ondes longitudinales se propagent a travers le fluide

ambiant dans les pores apres avoir été diffusées par les billes.
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Fic. 2.5: Intensité, moyennée sur 50 configurations, des ondes diffusées se propageant a travers des échantillons
granulaires de trois épaisseur différentes : L = 7,4mm, L = 11,4mm et L = 15, lmm (P = 0,75M Pa). Les courbes

théoriques sont en trait plein. Courbes extraites de [70].

2.2.2 Modélisation du transport diffusif

Dans la gamme de fréquences de nos expériences, bien en-deca de la fréquence de résonance d’une
bille de verre?, le réseau granulaire peut étre assimilé & un réseau aléatoire effectif de masses (billes)
- ressorts (liens déterminés par les contacts de Hertz-Mindlin). De part une distribution inhomogene
des forces de contact entre chaque bille, ce réseau est le siege de fluctuations spatiales de la densité
et du module élastique, de maniere analogue aux solides amorphes. Les effets de diffusion d’ondes
observés dans de tels milieux élastiques peuvent étre naturellement interprétés dans le cadre d’une
théorie de transport radiatif développée pour un milieu aléatoire inhomogene. Comme dans le cas
des matériaux amorphes, il n’y a pas de moyen évident de définir un milieu effectif d’une fagon
auto-consistente au-dela d’un ordre zéro d’une théorie de champ moyen. En fait, aucune théorie de
transport élastique radiatif dérivée des premiers principes n’est valable pour un milieu granulaire.

Le modele le plus simple pour décrire le profil de 'intensité transmise est celui d’une équation
de diffusion. Le modele de diffusion a été utilisé avec beaucoup de succes et souvent appliqué a la

description du transport optique ou acoustique sur des longues distances dans les milieux fortement

2La fréquence de résonance d’une bille de verre utilisée dans ces expériences est : fres ~ (Vs)verre/d ~ 4MHz
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diffusants [115]. Pour tester la validité de ’approximation de diffusion dans le cas de la propagation
ultrasonore dans un milieu granulaire, nous avons suivi la méthode employée par Page et al [103].
Elle consiste & comparer I'intensité moyenne diffusée au flux transmis calculé a partir de la solution
d’une équation de diffusion scalaire pour une densité d’énergie acoustique U (r, 6, z) dans une cellule
cylindrique d’épaisseur L et de rayon R .cjuie :

o,U — DV?U + v_ f(r.0,21) (2.3)
T

a

ou f(r,0,z,t) correspond & la puissance injectée par la source, D le coefficient de diffusion
de Iénergie ultrasonore & travers un milieu aléatoire et 7, ! est le taux de dissipation d’énergie.
Enfin, nous considérons un pulse ultrasonore instantané en incidence sur le milieu qui commence a
diffuser apres une distance de propagation zy dans ’échantillon. Ainsi, les conditions initiales sont
flr0,2,t) = f(r,0)5(t)0(z — z0). Dans cette expérience, la face avant de 1’échantillon est excitée
uniformément par I’émetteur ultrasonore comme par un piston puisque son diametre est exactement
celui de la cellule. Pour une densité d’énergie acoustique transmise sur ’axe r = 0 du cylindre a une
distance z = L beaucoup plus petite que son diametre, il est raisonnable d’approximer la solution a
U(z,t) correspondant au cas d’une onde plane incidente sur une plaque d’épaisseur L, soumise aux

conditions initiales appropriées :

ou
= = = A4
Uu-cC P 0 pour z =0 (2.4a)
U—i—C%—U—O pour z = L (2.4b)
z

avec C = (%) %1% et R est la réflectivité des parois de la cellule moyennée sur toutes les
incidences 6. Dans cette étude, les réflexions internes sur les bords sont prises en compte d’une
maniere analogue a ce qui a été développé pour décrire la propagation diffusive de la lumiére ou
du son. Pour faire une estimation de R, la réflexion d’une onde longitudinale d’un milieu granulaire
sur la paroi de la cellule en duralumin. En prenant pour cet alliage p = 2,7.103kg.m 3, vp =
6,4.103m.s7', vy = 3,1.103m.s~! et pour le milieu granulaire p = 2,5 % 0,63.103kg.m =3, vy =
103m.s™1, il vient une réflectivité sur la paroi de la cellule trés proche de l'unité : R =~ 0,96.
Une telle valeur est sans conteste bien plus grande que le coefficient de réflexion du flux pour une
incidence normale d’un milieu granulaire sur du duralumin qui est 0,69. En effet, la plupart des
ondes ultrasonores diffusées dans ’échantillon est en incidence sur les parois pour les trés angles
résultant de la réflexion interne totale. Pour simplifier, nous supposerons que les parois de la cellule

sont parfaitement réfléchissantes. Pour ces conditions limites, le flux en incidence normale transmis

au détecteur est donné par :

00 _1)n
J(t) = EU(L,t) _ % ety ( . ) COS(nEZO)G—D(nw)2t/L2 25)

n=

ou Uy est 'énergie injectée par la source, d,, = 2 pour n = 0 et §, = 1 pour n # 0. Pour
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prendre en compte la largeur temporelle finie du signal incident, cette équation est convoluée avec
I’enveloppe rectangulaire d’un train d’onde de durée 20us.

L’équation 2.5 prédit alors que le profil temporel de la densité moyenne d’énergie dépend sensi-
blement du coefficient de diffusion D et du temps d’absorption 7,. La montée aux temps courts du
signal diffusé est déterminée par D alors que la décroissance observée aux temps longs est fortement
conditionnée par 7,. La largeur du signal transmis est aussi influencée par les réflexions internes
sur les interfaces de I’échantillon ce qui cause son étalement dans le temps et dans l'espace. Ainsi
le signal ultrasonore reste plus longtemps et sur des distances plus grandes que le signal purement
diffusif. Dans I"approximation de diffusion pour les équations de transport scalaire, le coefficient de
diffusion est donné par D = %vel* ou [* est le libre parcours moyen et v, est la vitesse a laquelle
I’énergie est transportée. Si nous supposons que zg = [* et que v, peut étre identifiée a la vitesse
de T'onde cohérente (ondes de cisaillement - cf explication plus bas), il vient une estimation du
coefficient de diffusion D ~ 0,13 £ 0,01m?/s et du facteur de qualité Q = (27 f7,)~" ~ 200 % 10
en ajustant le profil temporel de l'intensité moyenne transmise. Les courbes en trait plein de la
figure 2.5 sont le résultat de ces fits a partir de 'équation 2.5 en utilisant les mémes valeurs de @
et D pour trois épaisseurs L d’échantillon différentes. Ainsi, le modele de diffusion est globalement
est bon accord avec les données expérimentales, sauf pour les temps tres courts auxquels I'inten-
sité acoustique est légerement plus grande que I'extrapolation résultant du fit, 'approximation de

diffusion devient inadéquate.

2.2.3 Caractérisation du matériau

Examinons maintenant les deux parametres-clés du modele de diffusion que sont D et 7,
déterminés par le fit des données expérimentales, pour extraire des informations quant a la structure,
le réseau de contacts et le mécanisme de friction interne dans les matériaux granulaires. Si la vitesse
de transport est prise égale a celle de 'onde de cisaillement?® : v, &~ 500m.s~!, il vient & partir de D
une estimation du libre parcours moyen I} ~ 0, 8mm. Comme [} est la distance moyenne avant que
la direction de propagation de 'onde ne soit rendue aléatoire, elle définit une échelle de longueur au
dela de laquelle le milieu diffusant devient statistiquement isotrope et homogene. Le fait que [} soit
de l'ordre de la taille des grains d nous conduit a penser que la longueur de corrélation & du réseau de
chaines de forces dans un milieu granulaire dense en 3D est de courte portée. Ce résultat contraste
avec la conjecture selon laquelle cette longueur de corrélation est plutot longue portée [20, 45, 69]
comme illustré par la figure 1.1. Nous pensons que la contradiction entre ces résultats provient de la
dimensionalité du systeme qui pourrait avoir un effet décisif sur la topologie du réseau de contacts

et par conséquent sur la distribution du champ de contrainte. Nos résultats sont en accord avec une

3Connaissant le rapport des vitesses de propagation des ondes longitudunale et transverse (Fig.1.13), la mesure
de la vitesse de propagation de 'onde de compression (E,) nous donne alors une estimation de celle de 'onde de

cisaillement (E,). Par la suite, nous utiliserons systématiquement cette méthode pour la détermination de vs.
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récente simulation numérique réalisée dans un empilement 3D de spheres élastiques dans lequel a été
observé une transition continue entre une distribution de forces exponentielle puis gaussienne pour
des contraintes appliquées assez élevées [87]. Ce changement est associé a une perte de localisation
et une homogénéisation spatiale des chaines de forces.

D’autre part, les mesures effectuées sur les ondes multiplement diffusées nous permettent de
déterminer les propriétés viscoélastiques a hautes fréquences du milieu granulaire. Contrairement
aux ondes cohérentes, les ondes diffusées présentent ’avantage de séparer ’absorption caractérisée
par le temps 7, de I'atténuation due a la diffusion d’onde. Dans un milieu granulaire, la source la
plus importante de dissipation vient du frottement au niveau des contacts. Pour étudier les effets
de variation du contact frictionnel, X. Jia a aussi examiné succinctement 'influence d’une faible
quantité de liquide interstitiel sur le taux d’aborption inélastique de champ des ondes diffusées,
dans un milieu granulaire mouillé [70]. Une tres faible quantité (®;;, ~ 0,015%) d’huile de pompe
(n =~ 20.1073 Pa.scSt et v =~ 20mN.m™!) a été ajoutée & un échantillon de billes seches puis le tout
a été vigoureusement mélangé pour répartir de la fagon la plus homogene possible le liquide sur la
surface des billes. Pour de telles quantités de liquide, le liquide est coincé dans des micro-ménisques
qui se forment dans les aspérités sur la surface rugueuse des billes [90]. La présence d’un tel liquide
mouillant est non seulement a ’origine de forces adhésives mais aussi d’effets de lubrification entre
les grains. Les figures 2.6a et 2.6b comparent alors les signaux transmis a travers des échantillons
sec et mouillé. Les effets liés a la présence du liquide interstitiel, sont drastiques sur 'amplitude de

I'onde, particulierement sur les ondes diffusées aux temps longs.
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F1G. 2.6: Signaux ultrasonores transmis a travers deux échantillons de billes : (a) séches et (b) mouillées par une tres

faible fraction volumique, ® ~ 0,015%, d’huile de pompe (L = 11,4mm, P = 0, 75M Pa). Signaux extraits de [70].

Une telle dissipation, associée aux ondes diffusées, est alors imputable & la lubrification induite
par ’huile de pompe qui tend a réduire le seuil de friction statique entre les grains et augmente le
nombre de contacts qui peuvent potentiellement glisser lors du passage des ondes élastiques [105,
109]. Cette interprétation est, par ailleurs, cohérente avec une domination des ondes de cisaillement
dans le régime diffusif. La figure 2.7 montre les profils des intensités de associés aux enregistrements

temporels précédents (Fig.2.6) a partir sont extraits les parametres du modele de diffusion @ et D.
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Fi1G. 2.7: Intensité, moyennée sur 50 configurations, des ondes diffusées se propageant a travers des échantillons
granulaires sec et mouillé par de I'huile de pompe avec ® ~ 0,015% (L = 11,4mm, P = 0,75M Pa). Les courbes

théoriques sont en trait plein. Courbes extraites de [70].

Le fit des courbes expérimentales donne Qe = 4012 et Dpyite = 0, 15+0, 01 pour 'empilement
de billes mouillé par ’huile de pompe. La faible valeur du facteur de qualité @) est cohérente avec une
campagne de mesure d’aborption, conduite dans une gamme de fréquence plus faible par Pilbeam
et VaiSnys [105]. L’augmentation du coefficient de diffusion D par rapport au cas sec est attribuée
aux effets de lubrification qui sont responsables d’une vitesse de propagation plus élevée, de 10% a

15% [72], comme cela a été montré au chapitre précédent.

2.2.4 Applications en sismologie

Enfin, il est intéressant de faire le parallele entre la diffusion multiple d’ondes ultrasonores
(500kH z) que nous avons étudiée en laboratoire et la diffusion multiple des ondes sismiques (>
1Hz) sur des échelles de longueur beaucoup plus grandes, dans les croiites lunaires et terrestres
[25, 82]. Le terme de "coda” est tres souvent utilisé pour désigner ces ondes multiplement diffusées.
Dans cette gamme de fréquence, la longueur d’onde est de l'ordre, voire plus petite que la taille
des inhomogénéités de la partie supérieure du manteau; les effets de diffusion multiple sont donc
aussi considérables. La figure 2.8 montre deux sismogrammes enregistrés sur la Lune et sur la
Terre. Contrairement au cas Terrestre?, les ondes multiplement diffusées sont tres peu atténuées
sur la Lune. Cet enregistrement ressemble, par ailleurs, de maniere frappante au speckle acoustique
enregistré dans un milieu granulaire sec (Fig.2.4a).

Il a été montré que les impacts de météorites et les contractions thermiques causent d’importantes
fissures et fractures dans les roches en profondeur situées a une vingtainte de kilometres de la crotte

lunaire. L’absence d’eau sur la Lune empéche les fissures de cicatriser, contrairement au cas de la

41’atténuation des ondes multiplement diffusées étant tellement forte que 'on peut distinguer trés nettement les

ondes cohérentes de compression P et de cisaillement S.
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Terre. En outre, le faible gradient de pression lunaire avec la profondeur, associé a des températures
internes plus froides accroit cette différence. Ainsi, la partie supérieure du manteau terrestre est un
milieu tres hétérogene composé de fissures tectoniques qui apparalt comme une structure divisé en
blocs. L’énergie sismique se propage de bloc en bloc a travers les zones de contact maintenues par
la pression due & leur enfouissement. La vitesse des ondes de compression est tres faible pres de la

surface (v, ~ 100m.s™!) et augmente rapidement en profondeur atteignant 5000m.s~! a 20km de

la surface.
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F1G. 2.8: Sismogrammes enregistrés sur la Lune et sur la Terre, extraits des travaux de Latham et al [82]. Le sismo-

gramme lunaire a été enregistré au cours de la mission Apollo 12.

L’absence d’eau et d’autres fluides sur la Lune explique par ailleurs la tres faible atténuation de
la coda sismique caractérisée par un facteur de qualité Q@ ~ 3000 beaucoup plus élevé que celui du
cas terrestre (au moins un ordre de grandeur). Cela résulte probablement d’un coefficient de friction
entre particules lunaires beaucoup plus grand que le coefficient de friction entre grains terrestres

)

a cause du ”vide” lunaire plus important. Les conclusions tirées de ces observations concernant
une plus faible vitesse de propagation et une plus faible dissipation d’énergie sur la Lune sont
parfaitement appropriées au cas d’un milieu granulaire gouverné par un réseau de contacts tres
hétérogene. Ainsi, certains phénomenes révélés par nos expériences dans les milieux granulaires
comme 'augmentation de la dissipation due a la lubrification des contacts, peuvent servir pour

interpréter certaines observations faites sur Terre, concernant en particulier la coda haute fréquence

générée par un tremblement de terre local dans les sols rocailleux.
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2.3 Corrélations entre les propriétés physico-chimiques des surfaces des

grains et la diffusion d’ondes

2.3.1 Caractérisation de I’état de surface des billes de verre

S’il est communément admis que la présence de liquide modifie fortement les propriétés mécaniques
d’un empilement granulaire comme l’angle de repos [10, 59, 117], il n’est cependant pas aisé de savoir
comment les propriétés interfaciales entre grains, déterminées par les propriétés physico-chimiques
de la surface des grains et du liquide interstitiel, influencent quantitativement les propriétés macro-
scopiques du matériau granulaire. L’objet de cette section est de préciser les protocoles opératoires
qui ont été utilisés pour la préparation des échantillons.

Les billes de verre micrométriques disponibles dans le commerce sont fabriquées a partir de
plaques de verre broyées puis sphérulisées. Ce procédé permet d’obtenir des billes relativement
sphériques qui peuvent étre alors tamisées pour obtenir le diamétre souhaité (ici, d ~ 600 —800um).

La caractérisation de I'état de surface de ces objet n’est pas facile a cause de leur géométrie ;

cependant, la microscopie électronique a balayage (MEB) permet de s’en faire une idée (Fig.2.9).

F1G. 2.9: Clichés, réalisés au MEB, de la surface d’une de nos billes de verre (d ~ 600um — 800um), les échelles de

longueurs étant 50um pour le cliché (a) et 500nm pour le cliché (b).

Le cliché Fig.2.9a révele la présence d’impuretés, de poussieres et de micro-fissures a la surface
des billes de verre utilisées dans nos expériences. La taille caractéristique de ces défauts est de
I'ordre du micron. Pour descendre a une échelle plus petite, cette technique de microscopie montre
rapidement ses limites avec les billes de verre comme en témoigne le cliché flou Fig.2.9b. Pour évaluer
correctement la profondeur la rugosité de la bille, il aurait fallu utiliser un profilometre. Cependant,
on peut légitimement penser qu’elle est de I'ordre du micron comme suggéré par Mason et al [90].

En revanche, il nous impossible de connaitre la nature des impuretés présentes a la surface
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de ces billes. Cependant, leur conditionnement et leur transport est une source de contamination
indéniable : poussiéres, graisses, ... Ces impuretés jouent un role indéniable dans la dissipation interne
d’énergie vibrationnelle observée dans les milieux granulaires secs et influencent probablement la
mouillabilité des billes qui les composent. Une étude quantitative de cette dissipation, en particulier
pour un échantillon mouillé, nécessite donc un controle optimum de la chimie de surface des grains.
Ainsi, une alternative a été envisagée : retirer la couche de contamination en lavant au mieux les
billes ou, au contraire, recouvrir les impuretés en enrobant les billes d’un film solide le plus homogene

possible.

2.3.2 Traitements de surface
Nettoyage des billes par traitement chimique

Ce protocole a été inspiré des techniques de lavage de substrat utilisées par I'équipe ”Physique
des mousses & des interfaces hors équilibres” du laboratoire. Il est schématisé sur la figure 2.10.
Plusieurs étapes sont alors nécessaires pour un nettoyage optimal de la surface des billes de verre

que 'on peut scinder en deux parties :

e Le prélavage : Les billes sont immergées dans de I’acétone pour éliminer les graisses éventuelles.
Le tout est placé dans un bac a ultrasons pendant 15min. Cette sollicitation mécanique permet
de décoller les impuretés de la surface des billes. L’acétone est ensuite vidangée. De 1’éthanol
est alors utilisé pour dissoudre 'acétone restant (bac & ultra-sons pendant 15min) puis évacué.
Cette opération de prélavage se termine par un ringage a ’eau ultra-pure par 5 bains successifs.
L’échantillon granulaire est alors séché dans une étuve a 110°C pendant 24h. Lors de cette phase de
séchage, il peut se former une crotute tres fragile au dessus de I’échantillon granulaire. Ce phénomene,
souvent observé lors du lavage des billes de verre, résulte probablement d’une interaction physico-
chimique entre les particules présentent a la surface des billes et 'eau de ringage. Il est, ici, sans
importance car les billes vont subir un traitement chimique agressif qui a pour but de détruire toute

trace d'impureté, méme coincée dans les plus petites aspérités des grains.

e Le décapage : La solution d’acide sulfochromique utilisée a été préparée a partir d’'un mélange
de dichromate de potassium et d’acide sulfurique concentré (95%). Les billes, au préalable parfai-
tement séchées, sont alors immergées dans la solution pendant 5 minutes et sont légerement agitées
pour que l'acide pénetre dans toutes les micro-anfractuosités de la surface des billes. Ensuite, elles
sont rincées a ’eau ultra-pure jusqu’a élimination complete de I'acide (I’eau est légerement teintée
de jaune tant qu’il reste de ’acide). Ce ringage doit étre soigneux et nécessite une vingtaine de bains.
Enfin, les billes sont mises a 'étuve pendant 24k a 110°C. Aprés ce deuxieme séchage, aucune croute

ne s’est formée au dessus de ’échantillon, ce qui tend a prouver efficacité de ce traitement chimique.
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Vidange Vidange
Acétone de I’acétone Ethanol de I’éthanol

—> —>

dégraissage, dégraissage Bir}gage
ultra-sons ultra-sons, al'eau
10 min 10 min ultra-pure
5 fois
Acide préparation de I’acide
sulfochromique | €—— @ _sulfochromique:
Dichromate de potassium
+ acide sulfurique (95%)
décapage §écl}age
a I’acide al’etuve
3 min 24 heures
—> —>
Ringage
soigneux séchage a utiliser
al’eau 9 al’étuve @ rapidement
ultra-pure 24 heures (2 jours max)
20 fois

F1G. 2.10: Synoptique du procédé de lavage des billes par traitement chimique & l'acide.
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Préparation d’un film solide enrobant les billes : Silanisation

Le procédé choisi pour recouvrir les billes de verre d’'un film solide est la silanisation. Cette
technique est tres couramment utilisée dans les études sur le mouillage pour les propriétés d’hydro-
phobie qu’elle confére au substrat ainsi enrobé. Brzoska et al [15] ont étudié ces effets en utilisant un
procédé de déposition inspiré des travaux de Sagiv [88] eux-mémes dérivés des travaux de Zisman
[8]. 11 consiste & déposer des longues chaines de n-alkyltrichlorosilanes sur des ”"wafers” plongés
dans un solvant du type n-alcanes. Ici, nous avons utilisé une version tres simplifiée de la méthode

employée par Brzoska et al [14] :

/ quelques gouttes \
d

’octadécyltrichlorosilane
Cl_,Si - (CHZ)N - CF} \
—» Solution silanisée
Octane (200mL)
o déposition
@ agitation ult}r)a—sons,
1/4h 1 heure
ringage séchage
(a) al’eau al’étuve

K ultra-pure 24 heures/

F1a. 2.11: (a) Synoptique du procédé de silanisation (b) Détail de la surface d’une bille silanisée (MEB).

Le cliché Fig.2.11b montre une petite partie de la surface d’une de ces billes silanisées par notre
protocole (Fig.2.11b). Elle semble étre recouverte d’une crotute épaisse (~ micron) et craquelée. Au
vu du procédé de silanisation utilisé, nous sommes tres loin des dépositions moléculaires effectuées
dans les travaux évoqués précédemment. Cependant, le but de cette silanisation était, pour nous,
de recouvrir nos billes d’un film solide pour étudier ces effets sur la dissipation interne des ondes
diffusées. Selon une étude récente réalisée par Bureau et al [16], le coefficient de frottement est tres

sensible a la présence du film de silane déposé sur les surfaces solides.
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Conséquences en termes de dissipation et de diffusion d’ondes

La figure 2.12 permet de comparer les signaux transmis a travers des échantillons de billes non-
lavées, lavées et silanisées. Sur chacun d’entre eux, nous pouvons identifier le signal cohérent (Ep)

suivi des ondes multiplement diffusées (5).

Amplitude (V)
o

Billes sales

(a)

Amplitude (V)

2 |Biles !avée (b) '

PNt b e
s R L

Amplitude (V)
o
1

Biles silanisées (c)

T T T T T T T T T 1
0 100p 200p 300p 400p 500p
Time (ps)

-2

F1G. 2.12: Signaux ultrasonores transmis a travers trois échantillons de billes (a) non-lavées (b) lavées et (c) silanisées

(L = 11mm, P = 620kPa et Vippur = 60V).

En comparant les figures 2.12a et 2.12b, les deux signaux transmis a travers des échantillons
de billes sales et lavées paraissent globalement identiques. Cependant, la répartition de ’énergie
transmise par les modes cohérent et incohérent n’est pas la méme dans les deux cas. Pour les billes
propres, les ondes multiplement diffusées sont favorisées au détriment du signal balistique, trés peu
visible sur la figure 2.12b. Le nettoyage par traitement chimique a certainement éliminé la couche
de contamination qui jouait le role de couche d’adaptation d’impédance au niveau des contacts
entre grains; ainsi, la transmission du mode cohérent est moins bonne. En revanche, les propriétés
visqueuses de cette couche, recouvrant la surface des billes sales, sont a I'origine d’une atténuation
plus forte du speckle acoustique. Il apparait clairement sur le figure 2.12b que les ondes diffusées se
propagent plus longtemps - cad sur une plus grande distance - dans un échantillon de billes propres.

La figure 2.12c¢ indique, elle, une tres forte atténuation des ondes diffusées dans les billes sila-
nisées, rappelant le signal transmis dans un échantillon mouillé par de la trioléine (Fig.2.6). L’énergie

vibrationnelle a donc certainement été dissipée dans la couche solide de silane qui se comporte
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comme la couche de contamination a la surface des billes sales dont les propriétés visqueuses se-
raient plus marquées. A partir du modele de diffusion, nous pouvons extraire des informations plus

quantitatives sur la dissipation dans ces trois échantillons (Fig.2.13).

0] Billes lavées

-1
S 2 B D (m?.s7!
2 Billes @ ( )
= 3 . non-lavées Billes non-lavées | 200 0,13
et Billes
2 4 silanisées Billes lavées 295 0,095

-5 Billes silanisées 90 0,125

-6 T T T T T 1

0 1004 200p 300§ 400y 500y
Temps (us)

F1a. 2.13: Intensité des ondes diffusées se propageant a travers des billes non-lavées, lavées et silanisées (coordonnéess

semi-logarithmiques). Les courbes théoriques sont en trait plein (L = 11mm, P = 620kPa et Vippur = 60V).

Dans un premier temps, comparons les billes propres & notre échantillon ”référence” composé de
billes sales, non-traitées. L’augmentation senslble du facteur de qualité montre bien que le lavage des
billes réduit nettement la dissipation dans le milieu (AQ/Q ~ +50%). Le décalage des deux courbes
(sales/propres) observable aux temps courts, se traduit par une nette diminution du coefficient de
diffusion (AD/D ~ —30%). L’estimation de la vitesse de propagation des ondes de cisaillement,
dans les billes lavées, donne vs a~ 450m.s~!. Cette diminution (Av,/vs &~ —10%) par rapport aux
billes sales peut étre attribuée a l’absence des effets lubrifiant dus a la couche de contamination
mais elle ne suffit pas a expliquer un tel écart relatif du coefficient de diffusion. Reste alors le libre
parcours moyen [* qui peut, lui aussi, avoir été affecté par le nettoyage des billes. Il a été montré que
les effets de lubrification au sein d’un matériau granulaire (ici dus & la couche de contamination)
tendent & homogénéiser le réseau de chaines de forces [72]. Ainsi, la structure d’'un empilement de
billes propres est-elle plus hétérogene et ses chaines de force sont-elles caractérisées par une longueur
de corrélation plus longue. A partir des valeurs de D et vy, le libre parcours moyen (I* = 3D /vg) de

~0,6mm <I*,  =0,8mm.

I’échantillon propre est estimé a : [ rale

propre

En termes de qualité des contacts inter-grains, la couche de silane ne semble pas avoir un plus
grand pouvoir lubrifiant que la couche de contamination initialement présente sur les billes puisque
le coefficient de diffusion D est sensiblement égal a celui des billes sales, de méme la vitesse de
cisaillement qui est de (vs = 490m.s~!) dans les billes silanisées. En revanche, le facteur de qualité
révele un caractere dissipatif beaucoup fort de la couche de silane (@ = 90). Ainsi, ces expériences
ont, non seulement, mis en évidence une dissipation d’énergie vibrationnelle liée a la présence d’une

couche liquide autour des grains, mais elles ont aussi démontré le caractere dissipatif d’une couche

solide, qu’elle soit de contamination ou volontairement déposée a la surface des billes.
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2.3.3 Influence de la mouillabilité des billes sur la dissipation/diffusion d’ondes

De tels traitements de surface nécessitent un savoir-faire particulier, ainsi les procédés que nous
avons utilisés (Figs.2.10 et 2.11) ont simplement pour vocation de modifier 1’état de surface de nos
billes dans I’esprit décrit suivant. Le décapage des billes a I’acide a pour but de retirer les impuretés
de la surface de nos billes de verre et ainsi augmenter sensiblement leur énergie de surface. A
contrario, la silanisation décrite dans le paragraphe précédent devrait diminuer leur énergie de
surface et les rendre hydrophobes. Nous avons alors réalisé des clichés (FIg.2.14) de gouttes d’eau
ultra-pure déposées au compte-goutte sur des surfaces de verre composant nos billes. Des morceaux
de plaque de verre, servant & la fabrication® de nos billes, ont été utilisées comme substrats pour cette
expérience, préférentiellement aux billes de verre dont la géométrie est plus complexe. Ces surfaces
planes ont subies les mémes traitements que les billes de verre : un lavage a l'acide (Fig.2.10) pour

certaines plus une silanisation (Fig.2.11) pour les autres.
(a) A~ J o © A~ J

Lavage Silanisation
0 —_
0:~0

F1a. 2.14: Angles de contacts d’une goutte d’eau ultra-pure sur une plaque de verre (a) sale (b) propre (c) silanisée.

On pourra se référer a 'annexe A pour un rappel des bases élémentaires du mouillage d’un
substrat solide par un liquide. L’eau se comporte alors comme un liquide ”plut6t mouillant” (0 <
Op ~ 30° < 7/2) sur la couche de contamination de la plaque sale. En revanche, I’eau mouille
completement la surface de la plaque de verre ultra-propre rendue hydrophile par le décapage a
I'acide (6 ~ 0). Enfin, la goutte formée a la surface de la plaque silanisée indique une situation de
mouillage partiel ou I'eau se comporte plutét comme un liquide ”non-mouillant” (7/2 < 0 ~ 95°)
sur cette surface hydrophobe. Il est probable que la géométrie sphérique des billes de verre modifie
les conditions de mouillage par rapport a la surface plane de la plaque de verre étudiée ci-dessus.
Cependant, la mesure de I'angle de contact sur la plaque de verre permet d’illustrer qualitativement
les propriétés de mouillage conférées au substrat par les deux traitements : lavage et silanisation.

Trois échantillons de billes de verre sales, propres et silanisées ont donc été mouillés par une
tres faible quantité d’eau ultra-pure (®.q, =~ 0,05%). Les valeurs du facteur de qualité @ et du
coefficient de diffusion D ont alors été extraites pour ces échantillons a partir d’'un moyennage sur

une cinquantaine de configurations; ces valeurs sont compilées dans la table 2.1.

5Ces plaques nous été données par le fabricant lui-méme : Verre Industrie ®.
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Compacité Q D (m?.s7 Y | vg (m.s™1) | I* (mm)

Billes non-lavées

e seches 0,63 200 0,13 500 0,78

e mouillées 0,58 130 0,11 400 0,83

Billes lavées

e seches 0,63 295 0,095 450 0,63

e mouillées 0,58 110 0,11 400 0,83
Billes silanisées

e seches 0,63 90 0,125 490 0,76

e mouillées 0,63 85 0,125 490 0,76

TAB. 2.1: Récapitulatif des grandeurs caractérisant les trois types d’échantillon de billes propres, sales et silanisées

(L = 11mm, P = 620kPa et Vinpur = 60V).

Que les billes soient sales ou propres, la présence de ’eau dans le milieu entraine une modification
de la structure et des propriétés élastiques du matériau granulaire, comme nous I’avons observé avec
le mode cohérent E (cf chapitre précédent). Dans un échantillon mouillé, les forces capillaires entre
grains se traduisent par une diminution du nombre moyen de contacts inter-grains. Il en résulte une
compacité et une vitesse de propagation d’ondes plus faibles. Notons que le libre parcours moyen,
plus grand pour les billes mouillées (I* ~ 0,83mm), reflete ’homogénéisation du réseau de chaines
de forces due a la lubrification des contacts par le liquide. Enfin, les valeurs du facteur de qualité
@ montrent que la dissipation interne est plus forte dans un milieu mouillé, particulierement dans
un échantillon propre : (AQ/Q) . ~ —35% et (AQ/Q),,opre ~ —60%. La surface des billes étant
rendue hydrophile apres lavage, 1'eau s’étale mieux, lubrifiant ainsi de maniere plus efficace les
contacts.

Enfin, contrairement aux billes sales ou propres, l’eau n’a pas modifié la structure (compacité) de
I’échantillon silanisé sec. L’eau n’adhere pas a leur surface hydrophobe et empéche ainsi 'agrégation
des grains entre eux. L’eau n’a pas non plus modifié les propriétés viscoélastiques de 1’échantillon
sec malgré une légere augmentation de la dissipation (AQ/Q ~ —5%). L’eau ne s’étale que tres
difficilement sur la surface des billes et ne mouille donc pas, ou tres peu, les zones de contacts

inter-grains, siege de la dissipation interne dans un milieu granulaire.

Ces résultats montrent donc a quel point il est important de controler au mieux I'état de surface
des billes si I’on souhaite faire une étude quantitative de la dissipation interne d’énergie vibrationnelle
dans un milieu granulaire. Ainsi, ces précautions expérimentales s’avereront indispensables dans la
suite de ce chapitre, puisqu’il s’agira de comprendre et identifier les mécanismes responsables de

cette dissipation dans les milieux granulaires sec et tres faiblement mouillé.
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2.4 Dissipation frictionnelle dans un milieu granulaire sec

2.4.1 Facteur de qualité résultant de la dynamique du contact de Hertz-Mindlin

Les contacts entre grains d’un milieu granulaire peuvent étre modélisés par des ressorts dont
le comportement est dicté par une équation d’état nonlinéaire : la loi de Hertz (Eq.1.8). Le type
de modélisation décrit dans I’annexe B, basée sur une combinaison linéaire d’éléments ressorts et
amortisseurs, convient aux matériaux viscoélastiques linéaires. Il ne peut donc a priori pas étre
utilisé pour modéliser un milieu granulaire. Il nous faut donc revenir a la définition générale du

facteur de qualité ) suivante :

K
0=2r storage

(2.6)
Edzsszpated per cycle

Pour alléger les notations, dans la suite de ce chapitre, nous prendrons E, pour l’énergie em-
magasinée ("storage”) et Ey pour 'énergie dissipée par cycle. Dans ce modele, nous considérons un
contact entre deux billes identiques®, parfaitement lisses, soumises & une force normale constante
Fy et une force tangentielle F; oscillante dont 'amplitude est bien inférieure au seuil de friction
limite : F} < pky (Fig.2.15). Cette derniere n’entraine donc pas de mouvement global de glisse-
ment des spheres I'une par rapport a I’autre mais elle induit néanmoins des forces frictionnelles au
niveau de I'interface du contact. Celles-ci se traduisent par un léger déplacement relatif, qualifié
de ”micro-slip” ou "micro-glissement”, des deux corps de part et d’autre de l'interface. Le reste
de l'interface se déforme, elle, sans mouvement relatif et cette portion adhésive est dite ”stick” ou
”collée”. On peut montrer que le siege des "micro-glissements” est un anneau de rayon intérieur

c=a(l — (F;/puFp))'/? et de rayon extérieur a (cf Contact Mechanics [75]).

*F
R.

\\ 2c F,
/ Slip Stick Slip
F, <«<—

F

\4

Fic. 2.15: Schéma illustrant le probléeme du contact entre deux spheéres identiques, dit de Hertz-Mindlin.

SLeurs caractéristiques (G, E, v et u) sont identiques a celles mentionnées dans le premier chapitre.
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En négligeant la rugosité, les contacts entre billes peuvent étre modélisés par des ressorts com-
primés de raideur k; soumis aux perturbations acoustiques liées au passage des ondes ultrasonores.
Notons qu’il s’agit d’une raideur tangentielle car les ondes multiplement diffusées sont des ondes de

cisaillement (cf premiére section de ce chapitre). L’énergie emmagasinée par ces ressorts est donc :
1 2
Es = §ktUt (27)

avec Uy 'amplitude du déplacement tangentiel lié a la perturbation acoustique, 1L’expression de

la raideur k; étant donnée dans [75] :

5 _ 4G (2.8)

k': pr—
K Ut 2—v

Finalement, I’énergie emmagasinée par ce ressort est :

1/ 4G 3R\ /3
() (1)

Le travail fourni par la force tangentielle, lié au passage des ondes acoustiques, pendant un

cycle complet, est dissipé par un processus réversible de micro-frottements au niveau d’un anneau
ceinturant la partie collée de l'aire de contact, de rayon ¢ < r < a (Fig.2.15). Mindlin et al [94] ont
été les premiers a se pencher sur ce probleme en dérivant une expression de ’énergie dissipée par
cycle. Dans l'ouvrage de K.L. Johnson [75], on en trouve une expression simplifiée pour les faibles

amplitudes d’excitation cad Lt << 1, w étant le coefficient de friction dynamique verre/verre :
uko

1 2—v
E;= E} 2.10
d 18apuFy ( G > t (2.10)
En utilisant I’équation 2.8, il vient apres simplifications :
2 /4G \? [ 3R\** U?
Eq= — < > < > 7 (2.11)
9u \2 —v 4F Fy

Ainsi, le rapport des équations 2.10 et 2.11 donne une expression du facteur de qualité @ :

B, 97u(2-v) (4E*>”3 B (2.12)

:2 _— =
Q=g 8G 3R U,

Cette modélisation a été développée a I’échelle d’un grain. Le passage a I’échelle macroscopique
d’un échantillon granulaire peut se faire dans une approche de milieu effectif. Le facteur de qualité
@ reste alors inchangé mais il doit étre exprimé en fonction de la contrainte apparente P appliqué

qur I’échantillon et non plus de la force Fy, via Fy = (7R?)P, d’ou :

Q=2m

. A2 F* 1/3 p2/3
Es _ I7u(2 —v)R < mE ) P (2.13)

Ey 8G 3R U

Le facteur de qualité dépend alors de deux parametres de controle : 'amplitude de la perturbation

U; et la contrainte de confinement P.
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2.4.2 Comparaison théorie-expériences

Pour augmenter I’'amplitude du déplacement tangentiel Uy, il suffit d’augmenter progressivement
I'amplitude d’excitation du signal d’émission car Viu,u: o< Uy La figure 2.16 montre qu’a faible
amplitude d’excitation, @ ne dépend que tres peu de Vj,pys. En revanche, a plus forte amplitude, le

facteur de qualité diminue sensiblement lorsque V,,,+ augmente.
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F1a. 2.16: Facteur de qualité @ en fonction de 'amplitude Vippyut pour un échantillon sec (L = 11mm).

D’apres le modele développé ci-dessus, le facteur de qualité doit étre inversement proportionnel
a 'amplitude d’excitation. Une étude expérimentale réalisée par K.L. Johnson [74], portant sur la
dissipation d’énergie au niveau de deux surfaces sphériques en contact, a révélé un écart par rapport
a cette théorie du contact de Hertz-Mindlin qu’il a attribué, notamment, a des effets de rugosité
des corps en contact ; en effet, il est légitime de penser que les aspérités imbriquées les unes dans
les autres vont frustrer le frottement des deux surfaces en contact. Ses expériences ont montré que
I’énergie dissipée F4 est proportionnelle au carré de 'amplitude U; et non au cube comme prédit
par la théorie. Si cette dépendance quadratique de Ey4 avec U; est prise en compte, sachant que
Es o< U2, le facteur de qualité Q ne devrait pas dépendre de Vinput- Les deux dépendances distinctes
observées sur la figure 2.16 illustrent les deux cas de figures envisagées précédemment, reflétant ainsi

I’'existence d’une transition entre deux régimes :

e Régime 1 : Pour les faibles amplitudes d’excitation, les aspérités en micro-contacts frustrent

le frottement des deux surfaces rugueuses en contact : @) ne dépend presque pas de Vipput-

e Régime 2 : Lorsque I'amplitude d’excitation est suffisante, les aspérités des deux spheres
peuvent glisser les unes par rapport aux autres au niveau de la zone de contact. Ces "micro-

frottements” sont responsables de la dissipation croissante observée avec 'amplitude d’excitation.



66 CHAPITRE 2. DIFFUSION MULTIPLE DES ONDES ELASTIQUES...

Pour tester la pertinence de notre modele, nous avons fait varier la contrainte de confinement
(Fig.2.17). Le facteur de qualité @) augmente avec la contrainte P comme prédit par ’équation 2.13,
méme si la dépendance de () avec P n’est pas celle attendue. Il est probable que les effets liés a la
rugosité des billes soient a l’origine de cet écart entre les expériences et la théorie comme cela a été

observé pour les expériences précédentes en fonction de amplitude d’excitation (Fig.2.16).
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F1G. 2.17: Facteur de qualité @ en fonction de la contrainte appliquée P sur I’échantillon sec (L = 11mm).

2.4.3 Influence d’une couche de contamination

Par ailleurs, la difficulté d’exprimer une loi de frottement constitutive pour ces matériaux divisés
a été soulignée par Pilbeam & VaiSnys [105]. Si leurs résultats expérimentaux ne sont quantitati-
vement pas en bon accord avec leurs calculs basés sur les théories de Mindlin & Deresiewicz [93]
et White [133, 134], I'influence du coefficient de friction sur la dissipation d’énergie vibrationnelle,
comme prédit par I'équation 2.13 reste indéniable. A I’évidence, le controle de ce parametre est
extrémement délicat dans un matériau granulaire. Cependant, il dépend a priori de ’état de sur-
face des billes qui le constituent, aussi le facteur de qualité @) a été extrait pour les trois échantillons

de billes seches suivants :

- les billes "ultra-propres” ont été utilisées des leur sortie de ’étuve (apres lavage a 1’acétone
et a I’éthanol puis a l'acide sulfochromique).

- les billes ”"propres” ont subit le méme traitement chimique que les précédentes mais ont été
stockées a l'air libre pendant un mois dans un bécher avant d’étre utilisées.

- les billes ”sales” ont été utilisées telles qu’elles sont vendues dans le commerce, sans traitement

de surface supplémentaire.
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Les valeurs de @ (Fig.2.18) indiquent : Qsue < Qpropre < Quitra—propre- Ainsi plus la surface des
billes est contaminée plus le facteur de qualité est faible. Les billes ”"propres” ont certainement été
polluées par des poussieres présentes dans I’air ambiant lors de leur stockage. Cette contamination
tend a "lubrifier” les contacts comme nous 'avons vu pour les billes silanisée, en diminuant le

frottement entre grains : fisqre < Mpropre < Hultra—propre-
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Fic. 2.18: Facteur de qualité @ pour trois échantillons de billes différentes : ”ultra-propres”, ”propres” et "sales”

(L =11mm, P = 620kPa).

En utilisant les valeurs des parametres caractérisant les billes de verre, mentionnés dans le
chapitre précédent, il est alors possible d’estimer un ordre de grandeur théorique du facteur de qualité
calculé a partir de I’équation 2.13. La seule inconnue restante est Uy, le déplacement tangentiel de la
vibration ultrasonore. Des techniques interférométriques nous ont permis de mesurer le déplacement
normal U, de nos transducteurs : il est de 'ordre de quelques nanometres. La mesure du déplacement
tangentiel Uy est plus délicate mais reste réalisable grace a des techniques plus sophistiquées. Cand
et al [17] ont élaboré un interférometre de Fabry-Pérot confocal a deux voies permettant la détection
simultanée des deux composantes de la vibration ultrasonore. Ils ont ainsi mesuré le rapport de leur
amplitude pour une génération assurée par un transducteur piézoélectrique : l{]—’z = 1,737. Ainsi
le déplacement tangentiel peut étre raisonnablement estimé a U; =~ 2nm. L’ordre de grandeur du

facteur de qualité de nos expériences est donc :

pour P € [0,1 — 0,7M Pal, Qexp € [240 = 340]
Q41 € [200 — 700]

Il semblerait que ce modele sur-estime légerement la valeur réelle du facteur de qualité. Il est
probable que le traitement a l’acide, méme aggressif, n’ait pas complétement décontaminé la surface
des billes. Aussi reste-t-il peut-étre des impuretés, a ’origine de cette dissipation accrue. Cependant,
le bon accord relatif entre les ordres de grandeur théorique et expérimental du facteur de qualité

semblent confirmer l'origine frictionnelle de la dissipation d’énergie vibrationnelle observée dans un

échantillon de billes seches.
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2.5 Dissipation visqueuse dans un milieu granulaire treés faiblement

mouillé

2.5.1 Mécanisme de dissipation d’origine visqueuse

La forte atténuation des ondes multiplement diffusées dans un milieu granulaire mouillé a montré
que la présence de liquide en tres faible quantité (® ~ 0,05%) augmente considérablement la
dissipation d’énergie vibrationnelle, en particulier lorsque le liquide est lubrifiant (Fig.2.6). Plusieurs
mécanismes de dissipation ont alors été proposés, en particulier par des géophysiciens travaillant sur
latténuation des ondes sismiques dans les roches. Pilbeam et al [105] a notamment souligné le role
crucial joué par le liquide interstitiel sur la lubrification des contacts modifiant ainsi la friction entre
grains. Tittmann et al [119] ont, eux, proposé un modele phénoménologique de cette dissipation,
prenant en compte la quantité de liquide adsorbée a la surface des grains. Rappelons aussi que
Spetzler et ses collaborateurs [114, 128] ont mis en évidence un mécanisme de dissipation lié au
déplacement de la ligne de mouillage d’un ménisque capillaire confiné entre deux surfaces planes.

Dans cette étude, les billes de verre sont mouillées par des huiles silicone Rhodorsil 47Vxx, fa-
briquée par Rhodia ®), xx indiquant la viscosité cinématique v de I'huile en centistokes. Ces liquides
présentent 'avantage d’étre calibrés : leurs caractéristiques sont parfaitement connues (densité, ten-
sion de surface, ...). De plus, I'usage de telles huiles évite les éventuels problemes d’évaporation

rencontrés avec ’eau ultra-pure.
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F1G. 2.19: Facteur de qualité @) en fonction de I’amplitude d’excitation Vjnpu: pour plusieurs contraintes de confinement,

d’un échantillon mouillé par une tres faible quantité d’huile silicone Rhodorsil 47V10 : ®;;, = 0,05% (L = 11mm).

Ainsi, le facteur de qualité @ d’'un tel échantillon, ne dépend pas de I'amplitude d’excitation,
et ce, quelque soit la contrainte de confinement P (Fig.2.19). Ce résultat laisse présager d'une
dissipation d’origine visqueuse due a la présence du liquide interstitiel, dominant la dissipation

frictionnelle mise en évidence dans le cas des billes parfaitement seches.
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L’élasticité du milieu est toujours assurée par les contacts inter-grains assimilés a des ressorts de
raideur k;, d’ott Es oc U? (Eq.2.9). On montre facilement en hydrodynamique [53], que la force de

frottement visqueux, par unité de surface, d’'une couche fluide d’épaisseur d;;, est du type : 0y, =

Ov Ve, nUt
T]aun 6liq 6liqT

au carré de 'amplitude U; de la force oscillante a laquelle elle est soumise :

. Ainsi I"énergie dissipée par unité de surface correspondante est proportionnelle

By~ 01Uy = #UE (2.14)

Le facteur de qualité @ = 27rE—2 est alors indépendant de U;. Contrairement a un empilement

de grains secs, un milieu granulaire mouillé peut étre alors décrit par un modele de viscoélasticité
linéaire de type Kelvin-Voigt. Un contact entre grains se comporte comme un ressort de raideur
k: mis en parallele avec un amortisseur de viscosité n. Par ailleurs, ces effets visqueux dépendent a
priori de la viscosité du fluide interstitiel. En utilisant d’autres huiles silicone (47V5, 47V10, 47V20,
47V50 et 47V100), il est possible de modifier seulement la viscosité du liquide. En effet, ces huiles

présentent I’avantage d’avoir quasiment la méme masse volumique et la méme tension de surface :

Facteur de qualité Q 4 0,12 MPa
140 - v 0,24 MPa
A 0,37 MPa
130 I . v-l o 0,49 MPa
a Y densité v 120§ I 9 I / ; o 0,62MPa
110 4 I
25°C | (mN/m) | relative | (mm?2/s) . 1 ]
1004 ¢ . I
47V5 19,7 0,91 5 9004 A % 1 :
47v10 | 20,1 | 0,93 10 803 % 1 I ! 1
A7TV20 | 20,6 | 0,95 20 70 % % : 1
47V50 | 20,7 | 0,959 50 60 % % P
5 v
A7V100 | 20,9 | 0,965 | 100 .
) T T T T oo

Viscosité cinématique v (cSt)

FIG. 2.20: (& gauche) Caractéristiques de différentes huiles silicone 47V : tension de surface v (en mN.m ™), densité et

viscosité cinématique v (en mm?.s™" ou ¢St). (& droite) Facteur de qualité Q en fonction de la viscosité cinématique du

liquide interstitiel pour plusieurs contraintes de confinement, d’un échantillon mouillé par des huiles silicone Rhodorsil

en tres faibles quantités : @54 = 0,05% (L = 11mm).

Comme attendu, la figure 2.20 montre que la dissipation augmente (cad @ diminue) lorsque la
viscosité augmente. Cependant, la tendance observée n’est pas aussi forte que ne le laissait présager
I'équation 2.14, c’est-a-dire un facteur de qualité @) inversement proportionnel a la viscosité (dy-
namique 7 ou cinématique v). Diverses interprétations pour tenter de comprendre cet écart a la

théorie seront alors discutées a la fin de ce chapitre.
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Mason et al ont montré (Fig.2.21a) que la répartition de liquide n’est pas homogene a la surface
des billes pour de telles quantités de liquide. Cependant, en supposant un étalement parfait du
liquide sur la surface des billes de verre, il est possible d’obtenir un ordre de grandeur de I’épaisseur

dcouche de la couche de fluide étalée a la surface des billes :

47TR25couche o Dyjq S Coguche = E Dyiq
= couche =
%WRS Dol 3 Dol

~ 100nm (2.15)

3
\
F, R ‘.‘ T 8wm~he

() (b)

F1G. 2.21: (a) Cliché obtenu par Mason et al [90] en microscopie par fluorescence. Le liquide mouillant leurs billes de
verre (d ~ 300um) est du DMSO dont la fraction volumique est proche de celle de nos expériences : @14 ~ 0,02%.
(b) Schéma représentant la répartition du liquide mouillant & la surface de nos billes de verre et au niveau du contact

inter-grains sous la forme d’un film mince confiné.

En revanche, il est difficile d’estimer I’épaisseur dy;;,, du film liquide confiné au niveau des
contacts inter-grains résultant eux-meémes de micro-contacts entre aspérités. Ne sachant pas com-
ment ces dernieres se déforment ni s’écrasent sous l'effet d’une charge extérieure Fy, la description
d’'un contact entre deux billes rugueuses n’est pas simple. Ainsi, I’épaisseur du film liquide 6 ¢4, reste
inconnue. Dans un premier temps, nous négligerons la rugosité et supposerons que le liquide mouille
partiellement les zones de contacts. Nous supposerons donc que la dissipation observée provient du

2 avec 0 < a < 1 comme

cisaillement d'un film liquide d’épaisseur 7, et de surface Xy, = ama
illustré par le schéma (Fig.2.21b). Notons que la fraction volumique de liquide est trop faible pour

observer la formation de ponts capillaires a ’échelle des billes (cf paragraphe suivant).
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2.5.2 Facteur de qualité résultant de la dynamique d’un contact mouillé

Comment alors exprimer le facteur de qualité Q) caractérisant cette dissipation visqueuse ? L’ex-
pression de ’énergie emmagasinée Fy est la méme que dans le cas d’un échantillon sec (Eq.2.9). En
revanche, il nous faut trouver une nouvelle expression pour I’énergie dissipée E,;. Calculons pour
cela, la puissance dissipée Py lors du cisaillement d’un film liquide de surface Xy;;,, et d’épaisseur

O itm, par une force oscillante F} correspondant a un déplacement Uy :

dE
Pd = dtd Flem U( ) (2'16)

avec Flpip, la force résultante exercée sur la couche de liquide par les deux billes se déplacant en

sens opposé (Fig.2.21b), d’ou 'introduction d'un facteur 2 dans l’expression suivante :

U()
3

(2.17)

Fritm = 2n

En notations réelles, le déplacement tangentiel d’une bille est du type U; = Upcos(wt), d’ou :

@ . Elem w2

i 2n 5 i WrUZsin? (wt) (2.18)

dEd 2lem 2 2
— = Uy 2.19
:>< dt > TS i (2.19)

L’énergie dissipée sur une période est donc :

dEy Y titm 2 92T Ytitm .0
By = <—> T = n——wU = 2mn———wU, 2.20
dt t 6f7,lm w 5film 0 ( )

D’apres la définition du facteur de qualité @ (Eq.2.6) et ’expression de I’énergie emmagasinée

Es (Eq.2.9), il vient apres simplifications :

2GS i 4F\ /3
Q= 2G0sm <E> y P/ (2.21)

arw(2 —v)R \ 3w

A partir des valeurs du facteur de qualité présentées dans les figures 2.19 et 2.20, I’expression
précédente de () nous permet d’estimer 1'épaisseur ¢y, du film liquide. En effet, tous les autres
parametres (G, E*n ...) sont connus. Le modele développé ci-dessus indique alors une épaisseur
dfitm du film liquide de I'ordre de la dizaine de nanometres pour 'huile 47V10 et une épaisseur de
Iordre de la centaine de nanometres pour 'huile 47V100. Ces estimations semblent alors cohérentes
avec les grandeurs caractéristiques de notre probleme. En effet, si la hauteur des aspérités de nos
billes de verre est de I'ordre de micron, il est probable que ces mémes aspérités soumis aux fortes
contraintes de nos expériences, au niveau des contacts inter-grains, perdent un ordre de grandeur

sur leur hauteur.
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Par ailleurs, pour une fraction volumique 20 fois plus grande, le facteur de qualité reste inchangé
(Fig.2.22a). Si le parametre ®;;, conditionne fortement le régime’ d’adhésion entre billes [54], la dis-
sipation interne dans le milieu ne semble pas affectée par la présence des ponts capillaires (Fig.2.22b)
se formant pour de telles quantités de liquide. Ainsi, la dissipation d’énergie vibrationnelle se fait

dans la couche fluide coincée au niveau des contacts et non dans les ponts capillaires.
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Fia. 2.22: (a) Facteur de qualité @ en fonction de la contrainte de confinement P pour deux échantillons mouillés
par des fractions volumiques d’huile silicone Rhodorsil 47V10 différentes : ®;;,4 = 0,05% et ®1q = 1% (L = 11mm).
A droite, clichés pris au MEB environnemental de billes prélevées de ces deux échantillons, en contact ponctuel (sans
contrainte appliquée) : (b) @14 = 0,05% et (c) P = 1% Les traits en pointillés de la figure (c) représentent les

surfaces des billes masquées par le pont capillaire.

Enfin, précisons que les mémes expériences ont été réalisées avec des liquides de méme viscosité
(v = 1¢St) mais de tension de surface différente grace a I'ajoiit de SDS : v € [30 — 7T0mN.m™1].
Nous avons privilégié un surfactant anionique pour éviter les probléemes de chimisorption et ainsi
favoriser le mouillage des billes. Il se trouve alors que le facteur de qualité () ne dépend pas de . Ce
résultat tend donc a exclure un mécanisme de dissipation par déplacement de la ligne de mouillage
[128] et laisse présager que le mécanisme d’origine visqueuse, décrit ci-dessus, est bien le mécanisme
dominant responsable de I'atténuation des ondes multiplement diffusées dans un milieu granulaire

faiblement, voire tres faiblement mouillé.

"Halsey & Levine ont distingué trois régimes : régime d’aspérité, régime de rugosité et enfin le régime de ponts

capillaires ou la force d’adhésion ne dépend plus de la quantité de liquide.
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2.5.3 Autres mécanismes de dissipation susceptibles de se manifester : discussion

Malgré le bon accord entre la plupart de nos expériences et notre modele de dissipation hydro-
dynamique, il subsite une zone d’ombre concernant la dépendance du facteur de qualité Q) avec la

viscosité v (Fig.2.20). Celle est bien moindre que celle prédite par le modele (Eq.2.21).

Approche hydrodynamique

Un traitement chimique (Fig.2.10) a été appliqué aux billes pour améliorer leur mouillabilité.
Cependant, il ne garantit pas un étalement parfait du liquide a leur surface; en particulier, lorsque
celui-ci est trés visqueux comme une huile silicone. Dans le modele précédent, il a été supposé
que le film coincé au niveau des contacts formait une phase liquide uniforme, d’ot une aire de
contact intégralement mouillée (v = 1). Un mouillage partiel de ces contacts, du & une dynamique
d’étalement plus lente pour les fortes viscosités, se traduirait donc par un coefficient « inférieur
a l'unité, d’ou : 1 = « \,. Ainsi, les effets de la viscosité seraient amoindris par rapport aux
prédictions théoriques. Le parametre "clé” n’est peut-étre donc pas simplement la viscosité mais
plutot le produit an qui varie moins vite que 7.

Remarquons aussi que dans de telles conditions (0 fiim << \/m ~ a), des effets de lubri-
fication hydrodynamique sont susceptibles de se manifester®. Le fluide confiné exerce alors une
force répulsive normale Fj sur les deux surfaces. Celle-ci peut étre énorme, jusqu’a déformer
élastiquement les solides au voisinage des points de section minimale. L’expression analytique de
cette force peut étre obtenue [53] mais ne sera pas, ici, redémontrée. Retenons simplement que :
Fy o 7. Dans notre milieu granulaire, cette augmentation de la force normale pourrait alors
se traduire par une augmentation de dy;, avec la viscosité, comme suggérée par nos résultats

expérimentaux.

Approche tribologique

Dans l'ouvrage "Handbook of Micro/Nano Tribology”, Israelachvili [66] rappelle qu’il est tres
difficile d’établir sans ambiguité le bon régime de friction/lubrification. Ces régimes sont au nombre
de trois : régime de lubrification ”limite” (film moléculaire), régime de lubrification ”mixte” ou
"intermédiaire” et la lubrification en ”film complet” ou élastohydrodynamique (liquide en volume).
Il existe néanmoins un critére empirique, basée sur la courbe de Stribeck (Fig.2.23), qui est habi-
tuellement utilisé comme ”indicateur”. Cette courbe donne la tendance généralement observée de
la force de friction ou du coefficient de friction comme une fonction de la vitesse de glissement, la

viscosité du liquide lubrifiant et la charge appliquée sur le film.

8Un des exemples les plus courants illustrant ce phénomeéne, est celui de la feuille de papier que l'on fait glisser
parallelement & la surface horizontale d’une table lisse. La présence d’un film d’air entre la table et la feuille favorise

le glissement par différence de pression entre 'air extérieur et la couche d’air intermédiaire.
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Force de Friction

~1 nmé 2-5 nmé ~10 nm —

|
>

Vitesse * Viscosité
Charge appliqué

F1G. 2.23: Courbe de Stribeck, extraite de [66], illustrant les trois régimes de friction/lubrification : (1) lubrification
limite, (2) lubrification intermédiaire et (3) lubrification élastohydrodynamique. Indication de 1’épaisseur du film

correspondante.

Pour un film liquide suffisament épais (0 fiim, > 10nm), les forces de friction sont essentiellement
les forces hydrodynamiques ou les forces de visqueuses comme nous ’avons supposé dans notre

modélisation de la dissipation visqueuse. Dans 'expression de la force de friction (Eq.2.17), le

U(t)

5. Pour des
film

rapport de la vitesse sur I’épaisseur du film est appelé taux de cisaillement : ¥ =
forts taux de cisaillement, certaines propriétés du liquide peuvent changer. Il peut, en particulier,
se comporter comme un liquide non-newtonien, c¢’est-a-dire n = 4™ avec n # 0. De plus, la viscosité
du liquide est tres sensible & la pression que subit le film (généralement, elle augmente avec P).
Granick et ses collaborateurs [61, 125] ont mis en évidence de tels effets sur des films na-
nométriques d’alcanes par des mesures directes de la viscosité. Leurs résultats, synthétisés dans
[51], ont montré que pour des liquides simples (molécules & chaine linéaire comme les alcanes), la
viscosité d’un film mince est la méme, & 10% pres, que celle du ”bulk”, méme pour des films dont

I’épaisseur est de 'ordre d’une dizaine de molécules.

En revanche, des expériences [65] menées sur des liquides polymériques comme les polydime-
thylsiloxanes (PDMS), ont montré que ’épaisseur limite du régime élastohydrodynamique se situait
a une distance D = 1 — 2R, de chaque surface, avec R, le rayon de giration des molécules. Les
huiles silicones 47V que nous avons utilisées sont constituées de ces mémes polymeres (PDMS)
dont le rayon de giration est de 'ordre de la dizaine de nanometres pour cette gamme de viscosité,
c’est-a-dire le méme ordre de grandeur que I’épaisseur de la couche de liquide d;;,, que nous avons
estimée. Ainsi, des effets de lubrification mixte, voire limite, ignorés dans notre modélisation, sont
susceptibles de se manifester dans nos expériences et pourraient justifier I’écart entre les valeurs du

facteur de qualité @ prédites par le modele et celles extraites de nos expériences.
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Couplage des mécanismes frictionnel et visqueux

Dans cette derniere section portant sur la dissipation d’énergie vibrationnelle dans un milieu
granulaire mouillé, la dissipation frictionnelle a été completement négligée. La non-dépendance du
facteur de qualité avec 'amplitude d’excitation nous a naturellement orienté vers un mécanisme
de dissipation visqueuse. Par ailleurs, le bon accord entre les résultats expérimentaux et le modele
est incontestable (Fig.2.22). Néanmoins, la dissipation frictionnelle est-elle complétement dominée
par les effets visqueux ? Pour tenter de répondre a cette question, nous avons comparé les facteurs
de qualités @ de deux échantillons mouillés par des huiles différentes mais de méme viscosité (v ~

100¢St) : la trioléine et 'huile silicone 47V100. D’apres les figures 2.7 et 2.20, pour P = 620kPa :

Qtrioléine = 38 < Qu7vipp = 56

Notre modélisation hydrodynamique montre ici ses limites car elle n’explique pas cette différence
notable du facteur de qualité. Précisons alors que la trioléine est une huile réputée pour ses
excellentes propriétés lubrifiantes. Aussi faudrait-il prendre en compte simultanément les deux
mécanismes de dissipation étudiés (visqueux et frictionnel). En utilisant la définition générale du

facteur de qualité @ gopa (Eq.2.6) et en superposant les contributions visqueuse et frictionnelle, il

vient :
FE; E,
Qgiobal = 2m— =27 2.22a
g Ed Ed,fric + Ed,visq ( )
1 Ey rri Eji 1 1
- _ d,fric + d,visq _ + (222b)
leobal 2B, 2B, eric Qvisq
eric
S Qgoval = Quisq- "~ 2.22¢
grova e eric + Qvisq ( )
————
<1

La prise en compte de la dissipation frictionnelle entraine alors, comme attendu, une diminution
du facteur de qualité par rapport au cas ”"visqueux pur” : @ gopa < Quisq- Ce raisonnement pourrait
alors expliquer la différence observée sur le facteur de qualité entre la trioléine et 1’huile 47V100
qui ont pourtant méme viscosité. L’huile silicone a tres probablement un pouvoir lubrifiant bien
moindre que celui de la trioléine. La coexistence des deux mécanismes de dissipation suppose que

'aire de contact globale entre les grains (Fig.2.24) est constituée de deux types d’interfaces :

e des aspérités "frottantes” en contact dont le comportement frictionnel dépend du pouvoir

lubrifiant de la couche adsorbée a la surface des billes.

e des interfaces de type "sandwich” : solide-liquide-solide. Pour des épaisseurs de film suffisa-
ment grandes (i, > 10nm), le liquide se comporte comme un fluide newtonien. Le cisaillement

de cette couche, lié au passage des ondes transverses, est alors a l'origine des effets visqueux observés.
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aspérités en contact (Zﬂsp ) aspérités en contact (ZW )

(@) (b)

F1a. 2.24: (a) Schéma, en coupe, représentant un contact entre deux billes rugueuses mouillées par une faible quantité
de liquide confinée dans la rugosité des billes. (b) ”Vue de dessus” de ce méme contact mettant en évidence les

micro-contacts entre aspérités encerclées par une phase liquide connexe coincée au niveau du contact entre les billes.

Une véritable modélisation prenant en compte la dissipation d’origine visqueuse et la dissipation
d’origine frictionnelle est extrémement délicate ; la figure 2.24 ne donne qu’une image du probleme
a traiter. Si la surface ¥y, a été raisonnablement estimée a l'aire de contact de Hertz, la surface
réelle ¥, des aspérités en contact est, elle, inconnue. Nous avons vu précédemment que la rugosité
pouvait modifier fortement la dissipation frictionnelle dans le cas d’un milieu granulaire sec, elle
jouera aussi a priori un role important pour un échantillon mouillé. Enfin, s’il est bien connu que les
lubrifiants modifient la friction solide-solide entre deux surfaces en contact, la quantification d’un
tel effet n’est pas aisée. Comment estimer le coefficient de friction pisyioreine d’ une bille rugueuses de

verre dont 1’état de surface ne peut étre parfaitement controlé ?
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2.6 Conclusion

Apres avoir rappelé quelques notions sur la diffusion d’ondes élastiques dans les milieux hétérogenes,
nous nous sommes intéressés, dans ce chapitre, a la propagation des ondes dites multiplement dif-
fusées, dans les milieux granulaires sec et tres faiblement mouillé (®;, = 0,05%). Il a été montré
que le transport de ces ondes obéissait a un processus de diffusion scalaire caractérisé par deux
parametres : un coefficient de diffusion D et un temps inélastique d’absorption 7, associé a la dissi-
pation interne dans le milieu. La mesure du premier parametre a permis de montrer que la longueur
de corrélation £ du réseau de chaines de forces dans un milieu granulaire dense tridimensionnel
est de courte portée et de l'ordre de la taille des grains. Les ondes diffusées permettant de séparer
I’absorption de la diffusion d’ondes, les propriétés viscoélastiques du milieu granulaires a hautes
fréquences ont, elles, été déterminées grace a la mesure du facteur de qualité Q).

Nos premiers résultats ont montré une tres grande sensibilité des ondes multiplement diffusées
aux effets de variation du contact frictionnel, source la plus importante de dissipation dans un
milieu granulaire. Les échantillons ont alors été préparés de telle sorte que les propriétés physico-
chimiques des grains en contact au sein du milieu soient le mieux controlées que possible. Pour cela,
I'usage de traitements chimiques efficaces s’est avéré indispensable, nous permettant de disposer
d’un large panel d’échantillons de billes de verre : sale/ultra-propre, mouillable/non-mouillable, ...
Ces précautions expérimentales étant prises, une étude qualitative et quantitative des mécanismes
de dissipation interne est devenue envisageable.

La modélisation d’un matériau viscoélastique linéaire est tres souvent élaborée a partir de
combinaisons de modeles bien connus de type Maxwell ou Kelvin-Voight généralisés. Ce type de
modélisation est tres mal adaptée pour décrire les propriétés viscoélastiques d’un milieu granulaire
dont la loi de comportement est hautement nonlinéaire. L’utilisation de la théorie de ”stick-slip” de
Hertz-Mindlin nous a alors permis de modéliser la dissipation interne dans un milieu granulaire sec
par 'intermédiaire d’une définition du facteur de qualité sans équivoque. Cette étude a aussi révélé
des effets liés a la rugosité des billes, déja suggérés par K.L. Johnson un demi-siécle auparavant [75].
Par ailleurs, les divers traitements de surface des billes ont permis de mettre en évidence des effets
de friction/lubrification ”solide” entrainant une diminution du frottement au niveau des contacts.

Enfin, nous avons étudié la dissipation interne dans un milieu granulaire faiblement mouillé
(®1iqg = 0,05% et 1%) dont P'origine a été identifiée comme étant de nature visqueuse, dominant ainsi
la dissipation firctionnelle. Une modélisation du phénomene, en tres bon accord avec les résultats
expérimentaux, a montré que I’énergie vibrationnelle se dissipe dans la couche fluide, coincée de 'aire
de contact entre grains, et non dans les ponts capillaires. Enfin, nos résultats ont montré que de
tels films minces pouvaient aussi modifier le frottement entre grains d’ou la nécessité de prendre en
compte existence de différents régimes de friction/lubrification ”liquide” pour interpréter notam-

ment la dissipation plus importante observée avec certaines huiles lubrifiantes comme la trioléine.
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3.1 Introduction

Par opposition aux déformations infinitésimales de 'approximation linéaire, ’acoustique non-
linéaire décrit la propagation d’ondes de forte amplitude, dite amplitude ”finie”. Les équations
nonlinéaires décrivant la propagation de ces ondes résultent des équations générales dictant le com-
portement des milieux continus pour des déplacements d’amplitude modérée lorsque les termes
nonlinéaires sont petits devant les termes linéaires. Pour les fluides, les premiers succes, quant au
traitement théorique de ces ondes nonlinéaires, furent accomplis au 18¢ et 19¢ siecles par Euler
(1755), Lagrange (1760), Poisson (1808), Stockes (1848), Riemann (1860), Rankine (1870), Hugo-
niot(1887), ... En particulier, d’intenses recherches ont conduit a la prédition des effets de distorsion
d’ondes par effets nonlinéaires cumulatifs menant a la formation d’ondes de choc (Fig.3.1). Des
problemes plus spécifiques dans le domaine de ’acoustique nonlinéaire ont alors été considérés par
Rayleigh (1910) et plus tard, dans les années 1930, Fay (1931) et Fubini (1935) ont proposé des
solutions décrivant la génération d’harmoniques pour les ondes acoustiques que Thuras et Jenkins

ont mis en évidence expérimentalement en 1935.

)l T N\

v

- \/T - \/” - n - I/ -n "~
o=0 = =I
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Fi1a. 3.1: Distorsion d’ondes comme une fonction de la distance normalisée o (0 = 1 correspond au début de la
formation des ondes de choc). La derniere figure illustre le cas des trés longues distances (o >> 1) lorsque I'onde

retrouve son profil initial grace & Pamortissement des harmoniques supérieures. Extrait de [98]

Le milieu du 20° siecle marque un tournant pour ce domaine de recherche principalement di au
développement des avions a réactions a la fin de la seconde guerre mondiale. De méme 'acoustique
sous-marine a connu un essor considérable grace au développement de 'antenne paramétrique’
par Westervelt (1963) et Zverev & Kalachev (1970). Les premieres expériences visant a étudier
les effets nonlinéaires dans les solides ont démarré dans les années 1950. Zarembo & Krassil'nikov
(1970) ont, par exemple, étudié en détail la génération des harmoniques dans les cristaux. De
fortes nonlinéarités hystérétiques, observées dans les métaux, ont été attribuées a une nonlinéarité
structurale associée aux dislocations au sein du matériau. Ostrovsky (1978) a notamment observé
d’importants effets de dynamique nonlinéaire ainsi que des phénomenes de relaxation lente dans
un résonnateur métallique. Les progres effectués sur le plan fondamental ont permis I'utilisation de
ces effets d’acoustique nonlinéaire dans bien des domaines : Controle Non-Destructif des matériaux,
imagerie médicale, biologie, ... Pour un cheminement historique complet, on pourra se reporter aux

deux ouvrages références de Blackstock & Hamilton [55] et Naugolnykh & Ostrovsky [98].

Lef fin de ce chapitre



3.1. INTRODUCTION 81

Les milieux granulaires que nous étudions appartiennent a la famille des géomatériaux. Ces
matériaux dits ”mésoscopiques” sont constitués de particules, souvent dures, assimilables a des
éléments rigides et connectées entre elles par des ”jonctions”, souvent plus molles, assimilables
a des éléments élastiques effectifs dont la mise bout & bout forment un ensemble gouvernant le
comportement élastique du matériau. Il est d’usage de distinguer les milieux dits consolidés otu les
jonctions entre grains sont permanentes et forment le ”bond-system” comme dans le cas des roches
(Fig.3.2), des milieux non-consolidés comme les milieux granulaires ou les contacts inter-grains sont
assurés via une contrainte extérieure et forment un réseau de chaines de forces (Fig.1.1). Depuis une
quinzaine d’année, il est communément admis que la propagation des ondes acoustiques dans ces
milieux est fortement nonlinéaire & cause de leurs structure "mésoscopique” inhomogenes (fissures,
inclusions, ...) présentes dans ces milieux [52, 101]. Les parametres de nonlinéarités associés sont 100

a 1000 fois plus élevés que ceux de milieux élastiques homogenes (voir les discussions ci-dessous).

Fi1G. 3.2: Détail de la structure d’une roche appelée ”gres de Berea”, illustrant sa composition : diversité des particules

qui la constituent et hétérogéneité du "bond-system”. Extrait de [52].

Dans ce chapitre, nous rappelerons quelques éléments théoriques concernant la propagation non-
linéaire des ondes acoustiques permettant d’établir les équations d’ondes pour un milieu homogene
(gaz, liquide, solide) dont les solutions seront obtenues & partir de méthodes approximatives. Nous
focaliserons alors notre attention sur la propagation d’ondes d’amplitude finie dans les milieux
granulaires. Dans un tel milieu, la nature méme des contacts inter-grains, décrite par des rela-
tions fondamentalement nonlinéaires, est susceptible de révéler diverses nonlinéarités : hertzienne,
hystérétique, ... pouvant se manifester a travers plusieurs phénomenes acoustiques. L’'un d’eux est la
génération d’harmoniques supérieures qui sera, ici, étudiée a ’aide d’une méthode de filtrage temps-
fréquence. Nous mettrons aussi en évidence un phénomene de ”softening” des modules élastiques du
matériau granulaire sous de fortes sollicitations acoustiques en mode propagatif, récemment observé
en résonance [76]. Ces observations seront alors reliées & la micro-mécanique du contact de Hertz-
Mindlin. Enfin, nous présenterons quelques résultats concernant le phénomene d’auto-démodulation
d’amplitude, que nous comparerons avec une récente étude portant sur le concept de 'antenne pa-

ramétrique dans les milieux granulaires [122].
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3.2 Parameétres de nonlinéarité réversible dans un milieu élastique continu

3.2.1 Milieux fluides : gaz et liquides

La propagation d’ondes acoustiques d’amplitude finie dans un milieu réel n’est pas sans soulever
bon nombres de probléemes qui ne trouvent de solutions que par une succession d’approximations
mathématiques. Nous commencerons donc par considérer le cas idéal de la propagation d’une onde
plane se propageant selon la direction x dans un gaz parfait pour ensuite envisager des situations plus
réelles. En I'absence de forces extérieures, ’équation de continuité et de Navier-Stockes traduisant
E

la conservation du moment s’expriment comme suit dans le systeme de coordonnées Eulériennes

(ou spatiales) :

3PE E E
-r 4 2 - 1
5 TP v ) =0 (3.1)
dv® ovF ovF op¥
E_: EYY E E_:__
Pmar — P ot T Ox Ox (3:2)

ot p¥ = p(z,t) est la densité du fluide, v* la vitesse de la particule fluide et p” la pression en

coordonnées Eulériennes.

Pour plusieurs raisons, il est plus approprié d’exprimer ces équations dans un systeme de coor-
données attaché au fluide en mouvement. Ces coordonnées sont connues sous le nom de coordonnées
Lagrangiennes © (ou matérielles). Les variables (p, v, p, ...) dépendent alors non plus de la position
instantannée x de la particule mais de sa position d’équilibre a. On définit ainsi le déplacement u

de la particule par rapport a sa position d’équilibre par © = z — a dans le cas unidimensionnel.

A

u+ou

V=

> x+0x

> | atda

v

F1G. 3.3: Volumes élémentaires en coordonnées Lagrangiennes et Eulériennes.

Le volume élémentaire de fluide initialement contenu entre a et a + da se situe maintenant entre

x et  + dz. En considérant ces éléments par unité de surface, il vient :

poda = pFdx = pF(1 + g—Z)éa (3.3)
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En se souvenant que la vitesse Lagrangienne est donnée par v” = Qu/dt, nous pouvons écrire

I’équation du mouvement en coordonnées Lagrangienne :

0%u opt
POFm = A (3.4)
ot da
ce qui nous conduira a I’équation d’onde, une fois ’équation d’état précisée.
Equation d'état des gaz parfaits
L’équation d’état d’un gaz parfait est :
LN\ 7Y
p
p" = po <—> (3.5)
Po

que l'on peut développer en série de Taylor :

L _ -1 L _ 2 -1 —9 L _ 3
oF = po+ poy <p Po) +p07(7 ' ) <p P0> +p07(7 )'(7 ) <p Po) . (36)
Po 2! Po 3! Po

ou 7y est le rapport des chaleurs spécifiques et ¢y = (ypo/ po)l/ 2 est la vitesse d’une onde d’am-
plitude infinitésimale. En substituant Eqgs.(3.3),(3.5) dans I’équation du mouvement, on obtient une

seule équation pour le déplacement u :

u 0% ou "0
_— _— 1 —_— .
o2~ 03q2 ( * 6@) (8.7)
dont le développement pour de faibles perturbations (Ou/da << 1) donne :
0*u  ,0%u ou  (y+1)(y+2) [Ou)?
o= 1 (y+ ) LT TS 2T .
oz~ V5a2 ( O+ Dg * 2] <8a> - (38)

Equation d’état des liquides

Pour les fluides, autres que les gaz parfaits, le développement en série de Taylor de 1’équation

d’état P = P(p, s) selon 'isentrope s = sg est donnée sous la forme :

op 1 (0% 1 /(93
L L L 2 L 3
p =p0+(—> (p —P0)+—<— (0" =po)" + 57 53 (0" = po)” + ...
ap 5,P=pP0 2' 8p2 5,P=pP0 3' aps 5,P=P0
L p* = po B (p" —p\*, C(p"—po\’
=P _p0+A< >+§( ) +§<7> + ... (3.9)
00 ! Po : Po
avec
0
A = po (6_p> = poch (3.10a)
P 5,P=pP0
0?p
B = pt (—> (3.10b)
ap2 5,P=P0
O3p
C I (—) (3.10c)
aps 5,P=P0
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la vitesse d’une onde d’amplitude infintésimale dans le liquide étant définie par I’équation (3.10a).
Il est alors intéressant de comparer ce développement avec 1'équation d’état d’un gaz parfait (Eq.3.6).

En identifiant les termes du méme ordre, il vient I’équivalence suivante :

B C
Z—V—letz—(V—l)(V—Q)

Toutefois, il est difficile d’évaluer le rapport B/A sous la forme Eq.(3.10) en raison de la tres
faible compressibilité des liquides. Le rapport B/A est alors généralement exprimé en termes de

variations de la vitesse du son définie comme ¢ = (9p/dp)s :

A - pO 0 ap opmpy

Une autre fagon consiste a développer, dans B/A, la dérivée (0c/0p)s = (0c/0p)r+(0T/0p)s(0c/IT),
ot T est la température en écrivant (0T /dp)s = (0p~1/ds), = (9p~1/0T),(9s/0T), ot 1/p est le

volume spécifique et en introduisant les définitions standards des grandeurs thermodynamiques pour

B Oc 2coTar ( Oc
T J 2otar (90
A 0P ) 7. p=po cp O/ pp=po

ot ar = po(9p~1/OT ) p=p, st la compressibilité et ¢, la chaleur spécifique & pression constante.

obtenir :

De méme, une expression du rapport C'/A, moins utilisée en acoustique nonlinéaire, est donnée par

C 3(3)2 5 5 (0%
T = 5l7) (50
A 2\ A 2 ) ¢y

3 (B\?
3 <Z> pour I’éthanol et I'eau a 20°C sous latm

Coppens et al. [21] :

Q

Mais les recherches menées sur 1’étude du comportement nonlinéaire des liquides ont souvent
privilégié la détermination du parametre nonlinéaire B/A dont la valeur peut-étre obtenue par
diverses méthodes (cf Chap.2 [55]). En effet, ce rapport est le premier terme nonlinéaire apparaissant

dans I’équation d’onde :

2u 0% B du 3B C . [0u\’
5z = 932 (1_(2+Z)%+(3+7+ﬂ) <%> + ... (3.11)

3.2.2 Solides ordinaires. Milieux granulaires denses confinés
Equation d’état pour un solide ordinaire

L’étude de ’acoustique nonlinéaire dans les solides nécessite I'introduction de nouvelles variables
qui ne sont pas utilisées dans les fluides. En effet, le champ de contraintes d’un solide en mouvement
ne peut pas se résumer a un seul parametre comme la pression dans les liquides. Ces contraintes

nécessitent d’étre soigneusement définies dans tous les problemes de dynamique nonlinéaire. Deux
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sources de nonlinéarités peuvent étre reconnues : la nonlinéarité convective (indépendante des pro-
priétés du matériau considéré) et la nonlinéarité constitutive inhérente au solide. A priori comme
pour les fluides, les deux effets doivent étre pris en compte bien que pour certains matériaux hau-

tement nonlinéaires comme les roches, les nonlinéarités géométriques peuvent étre négligeables.

Comme dans le paragraphe précédent sur les fluides, nous traiterons ici uniquement le cas de la
propagation d’une onde longitudinal se propageant dans la direction z. En coordonnées Eulériennes,

pour un solide, les équations du mouvement et d’état sont donnés par :

b _ 00"

—_— 1
dt ox (3.12)

o = Koe[l + e + de* + .. (3.13)

ou o est la contrainte et e la déformation. Les coefficients (f3, 4, ...) caractérisent la nonlinéarité
inhérente au matériau. Par le biais du module élastique Ky, est défini la vitesse du son dans le
milieu : ¢y = (Ko/po)'/?. Par définition, la déformation e est donnée par € = (L — Lg)/Lo dans le
cas unidimensionel. Notons que, par convention, la déformation est négative pour une compression
(L < Lgp). En utilisant la conservation de la masse (Eq.3.3), valable pour tout milieu continu, on

obtient une expression de la déformation en coordonnées matérielles :

1 1
L—Lo "% _pPo—p _Ou
- -7 3.14
Lo pio p da ( )

L’élasticité nonlinéaire d’un solide est habituellement formulée a ’aide d’une description La-
grangienne (cf Chap.9 [55]). En effet, un échantillon de laboratoire est facilement décrit dans son
état d’équilibre (sans contrainte extérieure) par la coordonnée matérielle a. Ainsi, une expérience
typique d’acoustique nonlinéaire dans un solide consistant a mesurer le temps de transit d’une onde
a travers un échantillon d’une longueur matérielle donnée, fournit des renseignements sur la vi-
tesse de 'onde dans les coordonnées matérielles. Dans ce systeme de coordonnées?, I'équation du
mouvement devient : ) ;

oo = 27 (3.15)

La contrainte et la déformation peuvent éliminées des équations précédentes pour conduire,
comme dans le cas des fluides, a une seule équation en u :

d%u d%u ou ou\ 2
Tl :c%@ <1+2B%+35 (%> —i—) (3.16)

2A partir de 14, nous omettrons volontairement 'exposant T ou £ pour alléger les équations. Nous travaillerons
quasiment toujours en coordonnées Lagrangiennes. Dans le cas contraire, I'utilisation des coordonnées Eulériennes

sera tres clairement explicitée.
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Ainsi en identifiant les équations (3.8), (3.11) et (3.16), on retrouve ’analogie développée par

Thurston & Shapiro [118] pour les paramétres nonlinéaires des gaz, liquides et solides :

+1
+1)(y+2 .

Cas particulier des milieux granulaires

Dans un milieu granulaire, ’équation d’état caractérisant I’élasticité réversible résultant du

contact hertzien, est donnée par la théorie de Hertz :
00 = —C(—¢€)/? (3.18)

ou la compression oy et la déformation €y sont négatives. C' est une constante positive qui
dépend du matériau granulaire. La vitesse du son est définie par ¢y = (K, rf / po)l/ 2 avec Koy =
(do/d€)o=p, = %C(—eo)l/ 2. En ajoutant I'incrément dynamique (oy,€,) autour de I'équilibre sta-
tique (o9, €p), la relation contrainte-déformation devient :
—0=—(00404) = C(—€p — €a)*? = C(—e0)*?(1 + E_Z)S/Q (3.19)
Précisons alors ici quelques notations pour éviter toute confusion. La position d’équilibre a
définit la postion d’équilibre du matériau granulaire sous une contrainte statique oy de masse
volumique pg. Ainsi, le déplacement acoustique u par rapport a la position initiale a est seulement
due a la perturbation liée a la propagation de 'onde élastique. Selon ces conventions, la déformation
acoustique est alors donnée par €, = du/da et €y est une constante de ce systeme de coordonnées :

1 au
P _ 3/2 - Y®\3/2
o= C( 60) (1 + w CL) (320)

En remplagant cette expression de la contrainte dans 'équation du mouvement (Eq.3.15), il

vient : , , 12 , 12
0“u 3 372 1 07u 1 Ou 207U 1 Ou
TU _ 20?2 (14 22} — 28 (14 22 21
ot2 20( ) €g Oa? ( * €0 8@) 0542 €0 Oa (3.21)
1 Ju

dont le développement en série de Taylor ( << 1& e, << ¢) donne :

€ Oa

1 [0u 1 [ou\?
+ g (&) — Q <%> + ] (3.22)

par identification avec (3.16), il apparait clairement que les coefficients nonlinéaires d’un milieu

Pu  ,0%u
o2 = V9a2

granulaire dépendent de la déformation statique (3 = 1/4€y, § = —1/24¢€2, ...). Les effets nonlinéaires

tendent a disparaitre lorsque la contrainte de confinement augmente.
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Enfin, pour clore cette section et avoir une idée de 'ordre de grandeur de ces « parametres non-
linéaires »liés a I’élasticité réversible, nous présentons quelques valeurs tirées de la littérature. Nous
avons alors utilisé les équivalences établies précédemment (Eq.3.17) : po(dc?/dp)o = (v — 1)gaz =

(B/A)lzq = —2(1 + B)sol-

po(dc? /dp)o
Air (Gaz diatomique : v = 1,4) 0,4
Eau distillée a 20°C sous latm * 5,0
« Pyrex glass »** —7,2
Aluminium *** 12,4
« Cemented glass bead »**** 298
Gres de « Berea » **** 1628
Milieux Granulaires (eg ~ 10~%) ~ 5000

TAB. 3.1: Parametres de Nonlinéarité pour différents milieux mesurés par * Coppens et al. [21], ** Hughes and Kelly

[62], *** Smith et al. [116], **** Winkler and Liu [136].

Ces parametres nonlinéaires ont été mesurés a l'aide de diverses méthodes. La méthode acousto-
élastique est basée sur la mesure de la variation de la vitesse du son dans le milieu considéré en
fonction de la pression (cf cas des liquides). Dans la section suivante, nous utiliserons la méthode
dite ”d’amplitude finie” qui consiste a mesurer les amplitudes des composantes f et 2f, c’est-a-
dire des premiere et deuxieme harmoniques. Notons qu’une étude récente rapporte des mesures du
parametre nonlinéaire 8 de différents solides en utilisant une méthode basée sur la détection de
la modulation de phase résultant de l'interaction paramétrique entre une onde acoustique haute
fréquence et un pulse acoustique basse fréquence [67]. Cette derniére permet de mesurer la valeur
algébrique du parametre § qui est généralement de signe positif mais peut aussi étre négatif comme

dans le cas du verre de quartz ("fused quartz”) : § = —7,4 d’apres cette étude.



88 CHAPITRE 3. ACOUSTIQUE NONLINEAIRE DANS LES MILIEUX GRANULAIRES...

3.3 Solutions de I'’équation d’onde acoustique

Nous devons maintenant prendre en compte la dissipation interne d’énergie dans le milieu pour
tenter de résoudre ces équations d’onde. Il est d’usage d’introduire le terme supplémentaire n%
dans les équations du mouvement (3.4 et 3.15) :

0%u u — o our les fluides
= da P (3.23)

POas —Naas
ot? Otda? ‘g—‘; pour les solides

ol 1 = vpg est la viscosité dynamique et v la viscosité cinématique. Pour les solides, n et v
seront considérées comme des viscosités effectives caractérisant la viscoélasticité du matériau que

'on peut relier & un coefficient d’atténuation a = vw?/2c3.

Apres d’intenses recherches menées sur la propagation d’ondes dans les milieux continus dissi-
patifs, les premiers résultats ont été obtenus dans les fluides [3, 36, 49, 78] et un peu plus tard dans
les solides [50, 107, 118] & I'aide de méthodes basées sur une analyse par perturbations. Elle suppose

que les variables p, p, v, u peuvent s’écrire sous la forme de séries :

p=po+p1+p2+p3+..

=po+p1+p2+p3+..

P =pPoTPLTP2TP3 (3.24)
V=1V + V2 + U3+ ...

U=1U] + U2+ U3+ ...

dans lesquelles chaque terme est plus petit que le précédent d’un facteur M, le nombre de Mach
acoustique : M = 2—8 = =2, ol vg et ug sont respectivement les amplitudes des vitesse et déplacement

au niveau de la source.

3.3.1 Approximation du second-ordre
Equations de I’hydrodynamique

Dans son article de synthese de 1958 [97], Naugolnykh rapporte les principaux résultats de
I’époque concernant 1’absorption des ondes acoustiques d’amplitude finie dans les milieux fluides
dissipatifs, basés sur I'approximation au second-ordre des équations de I’hydrodynamique en coor-
données Eulériennes en distinguant les cas des faibles et larges nombres de Reynolds R, = pvL/n.
Nous nous intéressons ici uniquement a des milieux fortement dissipatifs (cad R. << 1). Ainsi

I’équation de continuité (Eq.3.1) devient :

op1 ovr
v + PO = 0 Ordre 1 (3.25a)
Opx |\ Ova  O(prvn)

ot oy oz

=0 Ordre 2 (3.25b)
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et celle de Navier-Stockes (Eq.3.2) :

(92}1 _ 8]91 (92211

poa = 8—$ + HW Ordre 1 (3.26&)
(9'1)2 (9'1)1 (9'1)1 N apg (92'1)2

Naugolnykh corrige les résultats obtenus par Gol’dberg [48] et propose les solutions de ce systéme

d’équations, satisfaisant a la condition initiale v = vgsin(wt) pour un gaz parfait (Eq.3.5) :

vi(z,t) = wvoe “sin(wt — kx) (3.27a)
1

vo(z,t) = Avé%po (e72%% — e719%) sin[2(wt — k)] (3.27b)
s

On retrouve ainsi l'expression classique d’une onde plane (Eq.3.27a) s’atténuant au cours de
sa propagation coincidant avec la solution de ’équation de Navier-Stockes linéarisée. De plus, il
apparait que "amplitude de la seconde-harmonique (Eq.3.27b), nulle & la source, augmente avec la
distance jusqu'a atteindre un maximum en L. = [n2/2« puis décroit progressivement, révélant ainsi
une compétition entre la croissance de 'harmonique par effets nonlinéaires cumulatifs et une ab-
sorption de celle-ci par dissipation interne. Des expériences visant évaluer le coefficient d’absorption

dans différents liquides (& R, < 1 par [40] et & R, > 1 par [80]) ont confirmé ces prédictions.

Equations de I'élastodynamique

Quelques années plus tard, Gol’dberg [50] précise que les résultats obtenus pour les ondes longitu-
dinales dans les gaz ou les liquides en coordonnées Lagrangiennes peuvent facilement se généraliser
au cas des solides en substituant les coefficients appropriés dans ’équation d’onde finale. En ne re-
tenant que le premier terme nonlinéaire de ’équation d’onde précédemment établie pour les solides

(Eq.3.16), on a :

u 0% ou Ou
Fu_ 29U (195" 1, 1
o2 = Vg2 < +20 aa> Y a2
Pu  ,0%u Pu 5 0%u Ou
C o Vo Vaee ~ a2 b (3.28)

Le membre de gauche est une équation d’onde linéaire et le membre de droite représente la
correction quadratique. La méthode par perturbations nous amene a chercher une solution sous la

forme u = uy + u9 satisfaisant les conditions suivantes :

62u1 282u1 83’&1

o2 92 Vo2 0 (3:29)
(9211,2 2 (92'&2 83U2 9 (92'&1 8u1

a2 992 Vo ~ P8 ba (3-29b)

En supposant que la source émet un signal de pulsation w d’amplitude ug et que la seconde-

harmonique ug n’est pas présente a la source (a = 0), Polyakova a montré que [107] les solutions
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satisfaisant aux conditions limites sont :

ui(a,t) = wupe “cos(wt — ka) (3.30a)
5 Bw? 2 4
uz(a,t) = uj—s(e " —e " )cos(2wt — 2ka) (3.30b)
8acy

Si ces prédictions théoriques ont été confirmées par des expériences (notamment par Zarembo
et Krassil'nikov [139]), cette approximation du second-ordre ne donne pas d’expression pour les
ordres supérieurs (troisieme, quatrieme,...). Pour une description plus quantitative des harmoniques

supérieures, il nous faut faire appel a un développement plus poussé.

3.3.2 Extension de I’analyse par perturbation aux ordres supérieurs
Approche développée par Keck & Beyer pour les fluides

Comme l’a rappelé Naugolnykh, Fay [38] fut un des premiers a proposer un développement
en série de Fourier en coordonnées Lagrangiennes pour du/da dans la zone de « stabilité »des
ondes cad la région de 'espace ou les deux effets - croissance et atténuation des harmoniques - se
compensent. Plus tard, Keck & Beyer [78] se sont intéressés a la résolution de I’équation d’ondes

pour les gaz parfaits :

2 3 2 —(v+1)
0°u Pu 28u<1 8_u> (3.31)

22~ Totoa2 ~ ©oa? da

Dans l'analyse par perturbation, le développement du déplacement acoustique (Eq.3.24) est
réinjectée dans 1’équation précédente et les termes du méme ordre sont égalisés. Si 'hypothese
a/k << 1 est vérifiée, ’équation résultante peut alors étre écrite sous la forme compacte d’un

systéme d’équations faisant intervenir I'opérateur Q(u) suivant :

. (92un 63un 282un
Qun) = 3"~ 5215 = Gy =0 (3.32a)
Qu) =0 (3.32b)
avec ’
n— w; Oup—j
Qun) = (7;1) % (Zizll e ) > 1

En s’appuyant sur la solution proposée par Fubini-Ghiron [42], les solutions du systéme précédent

ont alors pu étre développées comme suit :

U, _ . © (—1)8(nK)n—1+2s
Un(a,t) = a_ = vpe 2aasm[n(wt— ka)]z( 1) E K)

ot — sl(n+ s)! Cns (3:33)

oun K = (%)gM(l —e720%) avec M = ot = kug le nombre de Mach. Les coefficients Cl,s sont
des séries en puissance de e ~2%® dont les expressions ont été données jusqu’au septieme ordre [78]. Les
auteurs mentionnent des problemes de rayon de convergence non-résolus. Ici, nous utiliserons sim-

plement leurs solutions jusqu’au troisieéme ordre en faisant fi de ces considérations mathématiques.
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De plus, nous avons approximé les solutions données par Keck & Beyer en ne gardant que le pre-
mier terme de chaque série. Pour cela, il faut s’assurer que K? est négligeable devant I'unité. Cette

hypothese étant faite, 'expression des trois premiéres harmoniques devient :

vi(a,t) = wvoe *sin(wt — ka) (3.34a)
1
va(a,t) = v} w (e72 — =) sin[2(wt — ka)] (3.34b)
Bacg
Nw]? 1
v3(a,t) = o [M} <6_3°‘“ - §6_5°‘“ + —6_90‘“> sin[3(wt — ka)] (3.34c¢)
3acg 2 2

Notons qu’il est facile de vérifier la parfaite équivalence entre les expressions de la seconde
harmonique obtenus par les différents calculs Eqgs.(3.27b),(3.30b),(3.34b) en utilisant les définitions
de « et ¢y ainsi que 'équivalence v + 1 = —26. Enfin, précisons que le passage d’une vitesse a un

déplacement se fait par le biais de la relation v, = du,, /0t avec vy = wuy.

Application au cas des milieux granulaires

Dans le cas d’'un milieu granulaire, ’ajotit d'un terme supplémentaire dans 1’équation d’onde

(Eq.3.21) traduisant la dissipation interne dans le milieu conduit & :

0? 0 02 1 ou\"?
gu_,gu 20U, T (3.35)
ot? Otda? 0a? € Oa
En faisant le changement de variable @ = u/eg, on obtient :
2u  Bu 0% ou\ /2
- g =214+ = 3.36
oz~ "oz ~ Vaa2 < N aa> (3-36)
On retrouve alors exactement 1’équation d’onde des gaz parfaits (Eq.3.31) avec v = —3/2. Si les

hypotheses a/k << 1 et K? << 1 sont satisfaites pour cette valeur particuliere de 7, en adaptant
les solutions Egs.(3.34), il vient :

uy(a,t) = uge “cos(wt — ka) (3.37a)
2
ig(a,t) = 32(20% (e720e — e=40) cos[2(wt — ka)] (3.37b)
w? 3 1
us(a,t) = 4 | ——— e 30 _ Zemhaa —eg‘m> cos[3(wt — ka 3.37c
() = it Lmacgl (%= Feseer 5 Bt — k)l (3370)

Pour obtenir les expressions du « véritable »déplacement de la particule u et non w, il suffit

d’utiliser le changement de variable inverse w, /ey = @, (pour n > 0), ainsi :

ui(a,t) = wupe “cos(wt — ka) (3.38a)
2
us(a,t) = ul 32:)ozc% (e72 — e=4) cos[2(wt — ka)] (3.38b)

2
w? _ 3 _ 1 _
uz(a,t) = ud [m (e daa _ 3¢ Soa 3¢ 9aa> cos[3(wt — ka)] (3.38¢)
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u p u » u 5
15
Fondamental
- - - Seconde Harmonique
----- Troisiéme Harmonique
0,1

0,014 | -

0,01 5

.(b) T

B3
0 L =In2/2a

Amplitude du déplacement a la source & Distance de propagation L

1E-3

Fi1a. 3.4: (a) Dépendance des trois premieres harmoniques avec I'amplitude de la source (coordonnées log-log) (b)

Evolution avec la distance de propagation L (coordonnées semi-log). Les préfacteurs ont été pris égaux a l'unité.

La figure (3.4) montre les dépendances quadratique et cubique des deuxiéme et troisieme har-
moniques avec 'amplitude d’excitation. Par ailleurs, sur cette méme figure, sont représentées leurs
évolutions avec la distance de propagation L. On retrouve alors sur la deuxiéme harmonique la
compétition entre croissance et atténuation dans la zone de « stabilité »aux alentours de L.. Pour des
distances de propagation grandes devant la longueur caractéristique d’atténuation (= 1/a), les effets
d’atténuation dominent et la décroissance de chaque harmonique est exponentielle : u,, o< e~ "%,
Enfin, il apparait clairement que us et uz diminuent lorsque la contrainte statique ey augmente. En

effet, dans ce type de milieu, les effets nonlinéaires sont d’autant plus importants que les contacts

sont faiblement pré-contraints [122].
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3.4 Génération des harmoniques dans un milieu granulaire 3D :

Nonlinéarité hertzienne

3.4.1 Montage & filtrage temps-fréquence des harmoniques

Dans cette partie nous avons étudié un milieu granulaire composé de billes de verre semblables a
celles utilisées pour les expériences de diffusion multiple (diametre compris entre 600um et 800um,)
mais non lavées. L’échantillon est confiné dans des cylindres en duralumin de diametre 66mm dont
nous disposons plusieurs hauteurs (entre 20mm et 70mm). Les cellules sont fermées de part et
d’autre par deux bagues ceinturant deux transducteurs longitudinaux large bande, de fréquence
centrale 500k H z et d’ouverture 36mm, en contact direct avec le milieu granulaire. L’émission des
ondes acoustiques se fait par le haut et la réception par le bas (cf.Fig.3.5). Un oedometre nous per-
met d’appliquer des contraintes constantes sur I’échantillon (de quelques dizaines jusqu’a quelques

centaines de kPa) pendant toute la durée de I'expérience.

1 Transducteur
; < émetteur

¢ Train d’ondes
L 7 centré a fo

\Transducteur

récepteur

Fic. 3.5: Schéma de 'expérience. Un train d’ondes centré a fo est émis par le transducteur source

Des trains d’ondes centrés & plusieurs fréquences® fy (de 25kHz & 150kH ), dont la durée a été
choisie constante a At = 200us, ont été générés pour un générateur de fonction couplé & un amplifi-
cateur de puissance de 50dB. Pour une meilleure efficacité a I’émission, un adaptateur d’impédance a
180012 a été placé entre 'amplificateur et I’émetteur. Le signal transmis est préamplifié puis visualisé

sur un oscilloscope et enregistré sur un ordinateur.

3Pour cette gamme de fréquence, correspondant & des longueurs d’onde de l'ordre du centimétre, la propagation

des ondes cohérentes est balistique.
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Analyse temps-fréquence

Pour étudier la génération des harmoniques acoustiques, nous avons filtré les signaux enregistrés
a des fréquences multiples de la fréquence d’injection fy a ’aide d’un filtre passe-bande numérique
de largeur Af = +5kHz, appliqué respectivement, sur les signaux temporels d’excitation et de

transmission.

Signal d'excitation

T Front'/?\ f /\ Front
Signal  |[Montant: || | ;| : Descendant
non-filtré ‘
1 (a)
T T T J
Signal
filtréaf,
Signal
filtré & 2 W s
Signal | j
filtré a 3*f ] i
7 ;. } : .: (d)
0,0 200,0p

Temps (us)

F1c. 3.6: Signal temporel d’excitation : train d’ondes centré a fo délimité par un front montant et un front descendant.

(a) Signal brut non-filtré, (b) Signal filtré a fo, (c) Signal filtré & 2fo, (d) Signal filtré a 3 fo.

Le filtrage du signal d’excitation a des fréquences multiples de fy (Fig.3.6) nous permet de
localiser dans le temps la répartition spectrale d’un train d’ondes centré a fy. La composante centrale
(& fo) est maximale au centre du signal, 1a ou le train d’ondes est bien établi. En revanche, les autres
fréquences, en particulier 2fy et 3 fp, sont localisées au niveau des fronts montant et descendant du
train d’ondes de maniére symétrique. Leur présence est due a la forme de 1’enveloppe du signal (de

type gaussienne sur les fronts) qui possede un large spectre en fréquences.

3.4.2 Régimes linéaire et nonlinéaire de propagation acoustique

Ce méme filtrage a été opéré sur des signaux transmis a travers I’échantillon granulaire pour
deux fréquences d’injection, fo = 25kHz et fo = 50kH z (Fig.3.7).

Le filtrage du signal transmis pour fy = 25k H z donne la méme répartition spectrale que le signal
d’excitation : concentration du mode fondamental au centre et répartition symétrique des autres

fréquences sur les fronts. Le train d’ondes semble alors s’étre propagé dans le milieu granulaire sans
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f =25kHz f, = 50 kHz
- V; =10 Volt
(Vinput = 2 VOIts) Vinput olts)
200 1,5
,0m | .
Signal brut Signal brut 0.0
noniltre 00 1 non-filtré 0
-20,0m ] (a) 1,5 (a)
0,02 S — 15 4 S ,
Signal filtré g9 | ! Signal filtré ¢ |
az2s5kHz 4 50 kHz
B (b) 1,5 (b)
S —- 0,04 | s— 1
e 2
Signal filtré Signal filtré 1 2
a225kHz 0 7 o0 kb 900 "
-2,0m | 1
(c) 0,04 | (c)
T 1 T T T 1
30000 | S, 7] 0,01 ] 33/
Signal filtré Signal filtre 1
4 3*25 kHz =] a350kHz %0 7
-300,0p (d) 0,01 (d)
0,0 200,0p 400,0p 0,0 ' zod,Op ' 400',0p
Temps (us) Temps (us)

F1ac. 3.7: Signaux temporels transmis & travers un échantillon granulaire (L = 64mm et P = 500k Pa) pour fo = 25kH z

et fo = 50kHz. (a) Signal brut non-filtré, (b) Signal filtré & fo, (c) Signal filtré & 2fo, (d) Signal filtré & 3 fo.

se déformer conservant ainsi sa composition spectrale initiale - la prise en compte de 'atténuation
des ondes fera ’objet du paragraphe suivant.

Par contre, pour fy = 50kH z, les signaux 2 fy et 3 fp sont clairement localisés au centre du signal,
comme le mode fondamental. Initialement absentes a la source au centre du signal (cf Fig.3.6), ces
fréquences multiples de fy sont donc apparues au cours de la propagation du signal acoustique
dans le milieu granulaire révélant ainsi son caractere nonlinéaire par la génération d’harmoniques
supérieures.

Pour une étude plus quantitative de ces phénomenes, nous avons mesuré 'amplitude de chacun
de ces signaux filtrés. Dans la suite de ce chapitre, comme indiqué sur les enregistrements des signaux

temporels précédents (Fig.3.7), on désignera par :

e 57 'amplitude du signal filtré a fp (fondamental)
e Sy Pamplitude du signal filtré a 2fy (2¢ harmonique)
e S3 'amplitude du signal filtré a 3fp (3¢ harmonique)

Lorsque le signal a la forme d’un paquet gaussien, son maximum est facilement identifiable
et mesurable ce qui est le cas pour fy = 50kHz. Pour les signaux présentant deux maximums
(2fo = 2% 25kHz et 3fy = 3 % 25kHz), les mesures ont été faites sur le premier pic. Au vu de
la symétrie du signal d’excitation, les deux pics correspondant aux fronts montants et descendants
sont quasiment identiques. Dans cette gamme d’amplitude, le signal conserve sa symétrie au cours

de sa propagation.
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f =25kHz f =50kHz
0
S, S, 8, (V) S,,S,8, (V) ’
14 4
a (vinput ) !
0,1 \\ 0,14
0,01 4 0,01 4
1E-3 5 1E-3 4
2
\OL (Vinput) \ a (Vinpu’t)3
1 10 1 ' )
Vinput (V) Vinput (V)

Fic. 3.8: Amplitudes des signaux filtrés & fo, 20 et 3fo pour fo = 25kHz et 50kHz (L = 64mm et P = 500kPa).

Pour fy = 25kH z, les amplitudes S, S, S3 dépendent linéairement de 'amplitude d’excitation
alors que pour fo = 50kH z, les deuxiéme et troisieme harmoniques dépendent respectivement du
carré et du cube de Vpyt, confirmant ainsi leurs origines nonlinéaires pressenties par 1'observation
des signaux temporels filtrés (Fig.3.7). L’absence de points expérimentaux sur la troisitme harmo-
nique (3 * fo = 3 % 50kHz) est due a un trop faible rapport signal/bruit. Il est probable qu’a ces
fréquences (> 150kH z), les ondes subissent quelques diffusions. Ce mécanisme d’atténuation, com-
biné celui d’origine dissipative, rend le signal tellement faible qu’il n’est plus détectable pour les
faibles amplitudes d’excitation.

Ces mesures illustrent ainsi la transition d’un régime de propagation linéaire vers un régime
nonlinéaire selon la fréquence d’émission fy. Cette fréquence peut étre reliée a une distance de
propagation nécessaire a la génération d’harmoniques supérieures par effets « d’accumulation ».
Celle-ci est d’autant plus petite que la fréquence d’excitation fj est élevée. Ainsi, pour une fréquence
fo = b0kH z, cette distance doit étre inférieure a la longueur de I’échantillon L = 64mm puisque
I’on observe sans ambiguité les premieres harmoniques supérieures prédites par les équations d’ondes
nonlinéaires explicitées précédemment (Eqs.3.38). Cependant, dans ce régime, le mode fondamental
(approximation d’ordre un) se propage, lui, linéairement. Ainsi, nous montrons ’existence d’'un
régime linéaire quant a la propagation des ondes cohérentes dans notre milieu granulaire.

Les mesures faites sur les signaux filtrés a 2 fo = 2x25kH z et 3 fy = 3%x25k H z laissent & penser que
la longueur de nos échantillons n’est pas assez grande pour observer de tels effets nonlinéaires a cette
fréquence. Cependant, en augmentant ’amplitude d’excitation, la transition entre les deux régimes
apparalt a travers 'émergence de la troisieme harmonique entre les fronts montant et descendant
du train d’ondes. Pour de trop faibles amplitudes, cette harmonique est noyée dans le signal généré
par la source mais & plus forte amplitude, elle devient clairement observable (Fig.3.9a).

L’amplitude S5 du signal généré par la source est proportionnelle a ’amplitude d’excitation alors

que Pamplitude de Ssp;5 ne l'est pas (Fig.3.9b). Comme en témoigne la dépendance « exotique »de la
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F1aG. 3.9: Observation de la génération de la troisieme harmonique pour fo = 25kH z avec 'augmentation de Vinpur (a)

Signaux temporels pour deux amplitudes d’excitation (b) Amplitudes des signaux filtrés (L = 64mm et P = 500kPa).

troisitme harmonique avec Vipput, le régime nonlinéaire n’est que partiellement établi a la fréquence

fo = 25kHz pour une distance de propagation de L = 64mm.

3.4.3 Atténuation des ondes acoustiques dans les deux régimes

Un milieu hétérogene tend a se comporter comme un filtre passe-bas, caractérisé par une fonc-
tion de transfert H(fy). En effet, les hautes fréquences sont fortement atténuées par les effets de
diffraction dus & la présence de diffuseurs dans le milieu. Les milieux granulaires, de par leur réseau
tres hétérogene de chaines de forces, sont évidemment fortement diffusants (cf chapitre précédent).
Il n’est pas facile de déterminer précisément la fonction de transfert H(fy) associée au milieu seul
en s’affranchissant des effets de filtrage de ’électronique environnante (amplificateur, transduc-
teurs). Nous pouvons néanmoins identifier simplement le type de filtre que constitue 1’ensemble
milieu granulaire-systéme électronique en déterminant le spectre fréquentiel d’un pulse (large bande

spectrale) se propageant dans le milieu.

Amplitude du pulse transmis (V)

Amplitude du pulse "coupé” (V . .
104 \Y FFT du signal "coupé”

’ 1,04

~—47 kHz
0,5
05 14,0m |
0,04 — 0,0+ .
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(a) (b) (c)
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Fi1a. 3.10: (a) Signal brut correspondant & la transmission d’un pulse (At = 2us) dans un échantillon granulaire
(b) Troncature du signal pour ne garder que l'onde directe de compression (c¢) Transformée de Fourier du signal

« tronqué » (L = 64mm et P = 500kPa).
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La transformée de Fourier du pulse transmis et coupé* (Fig.3.10) livre alors son contenu spectral.
Il apparait alors que l’ensemble (milieu granulaire - systeme électronique) se comporte comme un
filtre passe-bande centré aux alentours de 50k H z. Si I’on peut pressentir que la fonction de transfert
de cet ensemble résulte de l’association d’'un filtre passe-bande (centré & 500kH z) avec un filtre
passe-bas (milieu granulaire), une étude plus quantitative de latténuation permettrait une meilleure

compréhension des phénomeénes mises en jeu.

En régime linéaire

L’atténuation des ondes cohérentes dans un milieu viscoélastique est caractérisée par le coef-
ficient d’atténuation a. Dans le modele de viscoélasticité décrit précédemment, seuls les effets de
dissipation visqueuse ont été pris en compte, d’ot une dépendance attendue de « avec le carré de
la fréquence (o ~ vw?/ 268). Dans ce type de milieu, 'atténuation ne peut, a priori, étre décrite
aussi simplement (phénomenes de diffraction ou diffusion). Cependant, une mesure du coefficient
d’atténuation « permettrait certainement de mieux en comprendre les origines. Pour cela, nous
avons tracé 'amplitude du fondamental S; comme une fonction de la distance de propagation L
(Fig.3.11), pour plusieurs fréquences fy du signal d’émission (de 25kH z a 150k H z). Précisons, ici,
que selon le spectre fréquentiel précédent (Fig.3.10), les courbes fo = 25kHz et fy = 35kHz de-
vraient se situer en dessous de celle a fy = 50k H z. Par souci de clarté, elles ont été « remontées »par

un simple facteur multiplicatif. Cet ajustage est sans conséquence les valeurs de « ainsi extraites.

S, (V)

0,14

0,01

20 30 40 50 60 70

Distance de propagation L (mm)

Fia. 3.11: Extraction du coefficient d’atténuation a pour quelques fréquences d’émission fo par la mesure de 'ampli-

tude du fondamental S; en fonction de la distance de propagation L (Vipput = 10V et P = 500k Pa).

Rappelons que dans 'approximation du premier ordre de I’équation d’onde (Eq.3.38a), le fon-
damental s’atténue comme une onde plane progressive amortie : u; o e~®L. En fittant les points
expérimentaux par des lois de type exponentielle décroissante, il vient directement le coefficient

d’atténuation « par la mesure de la pente des droites en coordonnées semi-logarithmiques (Fig.3.11).

4Seul le mode compressionel est conservé pour éviter les interférences avec les ondes de cisaillements et les réflexions

sur les parois. Ce traitement numérique offre une transformée de Fourier plus lisse, sans en altérer le contenu spectral.
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F1a. 3.12: Coefficient d’atténuation a pour différentes fréquences fo d’excitation (Vinpur = 10V et P = 500k Pa)

Le coefficient d’atténuation ne peut pas étre exprimé par une simple loi de puissance (o oc w™)
dans cette gamme de fréquence (Fig.3.12). Aux plus basses fréquences (< 75kHz), a ne dépend
que trés peu de fo mais pour les plus hautes fréquences > 100k H 2, il apparait a oc f§. Cette loi de
puissance rappelle les processus diffusifs telle la diffusion de Rayleigh en w?. Pour ces fréquences, la
longueur d’onde A est de 'ordre de quelques millimetres donc légerement supérieure a la longueur
caractéristique des chaines de forces (hétérogénéités du milieu) qui est inférieure au millimetre (cf
chapitre précédent). Il est donc légitime de penser que, dans ces conditions, les ondes acoustiques

subissent une, voire plusieurs diffusions au cours de leur propagation.

En régime nonlinéaire

Apres avoir caractérisé quantitativement ’atténuation correspondant a la propagation linéaire du
mode fondamental dans notre milieu granulaire, le coefficient « a été extrait pour les harmoniques
supérieures par la méme méthode (Fig.3.13) pour fy = 50kHz. Cette fréquence a été choisie en

raison d’un meilleur rapport signal sur bruit que les autres fréquences.

$,S,S, (V)

1] i\;\!\i\? f, =50 kHz Fondamental asorHz = 0,022mm~
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1E-3 4
3* f = 3*50 kHz 3¢ Harmonique ~ 3% A50kH
0

20 30 40 50 60 70 (150 = 0, lmm™1)
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F1a. 3.13: Atténuation des trois premieres harmoniques S1, S2 , S3 (Vinput = 10V et P = 500k Pa)
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Force est de constater que les valeurs du coefficient d’atténuation ainsi extraites pour les se-
conde et troisieme harmoniques sont différentes de celles obtenues pour les modes fondamentaux :
Qo50kHz> 7 Q100kH> € Q3.50kH, # QisorHz- Elles correspondent, par ailleurs, respectivement au
double et au triple du coefficient d’atténuation du mode fondamental : qous0p. ~ 2 * asopm. €t
Q3+50kHz = 3 * Qsopm», comme prédit par les équations de propagation nonlinéaires développées
précédemment. Leurs solutions ont pu étre exprimées de maniere simplifiée (Egs.3.38) moyennant
la validation des deux hypothéses suivantes : a/k << 1 et K? << 1 avec K = (VTH)%(I — e 20a),
Pour le milieu granulaire ici étudié®, il nous faut prendre v = —3/2. De plus, a = 0,022mm ™!,
fo = 50kHz et co ~ 700m.s~'. Des mesures faites par interférométrie laser ont montrées que I'am-
plitude de la vibration de la source ug est de 'ordre de quelques nanometres (1nm < ug < 10nm).

Ces valeurs permettent alors de vérifier :

220 0,05 <<1
o — — ~
k 27Tf0 ’

1 2 2
o K < <l> (@) < ”f°> ~ 61070 = K2 << 1
8 « co

I correspond & une distance de

Par ailleurs, le coefficient d’atténuation asorpg, = 0,022mm™
propagation L. = In2/2a ~ 15mm pour laquelle 'amplitude de la seconde harmonique est maxi-
male (Fig.3.4b). Le dispositif expérimental utilisé (25mm < L < 65mm) explore donc une zone
ou l'atténuation domine la croissance des harmoniques supérieures (L > L.). Ainsi les termes en

—(n+2)aa

e peuvent étre raisonnablement négligés devant les termes en e "** d’ou une expression

simplifiée pour les déplacements u,, des particules :

ui(a,t) = wupe “cos(wt — ka) (3.39a)
2
us(a,t) = ul [32:;703] e 2% cos[2(wt — ka)] (3.39b)
2
@8) = b || 8 cosfa(et — ka)] (3390
ug(a,t) = uy |———| € cos[3(wt — ka .39¢
’ 0 16\/§600zcg

3.4.4 Dépendance des harmoniques supérieures en contrainte - ordre de grandeur

Il ne s’agit pas, dans ce paragraphe, de chercher une exacte correspondance entre la théorie et
les expériences en termes de lois d’échelles ou d’ordres de grandeurs mais plutot de les comparer le
plus quantitativement possible.

Dans les expressions précédentes (Eqs.3.39), plusieurs parametres dépendent de la contrainte
appliquée P : la déformation statique (la théorie du contact de Hertz prédit €y o< p?/ 3), la vitesse
de propagation du son (il a été montré au premier chapitre que ¢y P/ 6) et par conséquent le
coefficient d’atténuation (o ~ vw?/2c] o P~1/2). Par ailleurs, 'amplitude de la vibration & la source

(cad lénergie injectée dans le systeme) dépend, a priori, elle aussi de la contrainte de confinement

Scf résolution de 'équation de propagation par la méthode de Keck & Beyer dans la section 3.3.2
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mais il est difficile de déterminer expérimentalement cette dépendance. Pour contourner ce probleme,
nous avons considéré les rapports suivants pour s’affranchir de la dépendance de ug avec P :

u9 wQ

- Y _x P2 3.40
3260(1(1(2) > ( 2)

2
x P! (3.40b)

us w?
u_‘;’ - [16\/36()@0%
Pour cette expérience, 'oedometre a été remplacé par la presse utilisée dans les deux pre-
miers chapitres qui permet d’augmenter graduellement la contrainte de confinement sur un méme
échantillon. Si les points expérimentaux sont relativement dispersés (Fig.3.14a), en raison de pro-
bables micro-glissements a I’échelle des aspérités lors du chargement, ces résultats semblent confirmer

les tendances prédites ci-dessus : le rapport S3/S3 diminue plus rapidement avec P que So/S7.

2 3 S,/Sq, SalS
32/(310)1,33/(31) 2771 3™ ™

0,01

SEREE Hi
ittt

100k 200k 300k 400k 500k 100k 200k 300k 400k 500k

Contrainte appliquée P (kPa) Contrainte appliquée P (kPa)

0,01 4

1E-3

F1G. 3.14: (a) Dépendances des seconde et troisieme harmoniques avec la contrainte de confinement P (b) Estimation

de 'ordre de grandeur de ces harmoniques (Vinput = 10V et L = 67mm).

Rappelons ici que .S, désigne le signal détecté par le transducteur-récepteur. Ne connaissant pas
la nature de ce signal (déplacement u ou vitesse v), il nous faut considérer le rapport adimen-

sionné S,,/S51 (et non S, /ST) qui donne le méme ordre de grandeur, que S, soit une vitesse ou un

nwWin

déplacement : & =
U1 wul

= nZ—’f ~ Z—’ll pour n = 2 et n = 3. L’estimation de l'ordre de grandeur
théorique concernant la seconde harmonique (us/uq) est trés proche des résultats expérimentaux
(S2/51) renforcant la pertinence de 'approximation du second ordre. En revanche, pour la troisieme
harmonique, la correspondance entre théorie et expériences est moins bonne montrant ainsi les

limites du modele pour les ordres supérieurs (n > 3) : ordre de grandeur trés approximatif et

dispersion plus importante des résultats pour les expériences en fonction de la contrainte appliquée.

2
22— et~ ~ 7107 (3.41a)
uUq 32¢paucy

2
2
us3 2_—2aa w -5
— = uge _ ~ 6.10 3.41b
U 0 <16\/§600¢C(2)> ( )
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3.5 « Softening »des modules élastiques du matériau granulaire :

Nonlinéarité hystérétique

Un des phénomenes, peut-étre le plus surprenant que nous ayons observé expérimentalement,
concerne le « softening »du module élastique de I’échantillon granulaire lorsque 'amplitude d’ex-
citation augmente. Comme illustré sur la figure 3.15, le temps de vol moyen d’un paquet d’onde’
augmente avec Vjyp,¢ entrainant une diminution du module élastique, d’oul la terminologie de « sof-
tening »ou encore « adoucissement »du matériau. Précisons que cette variation de la vitesse est
globale, elle est de l'ordre de 2% pour P = 700kPa lorsque Vippy: varie de 10V a 250V, ce qui
correspond & une diminution du module élastique de l'ordre de 4%. Sur la figure 3.15b, les fleches

indiquent un décalage en bloc du signal vers la droite.

0,6
Amplitude
d'excitation

croissante

Amplitude (V)

(a) (b)

-0,6

T 1 T T T T 1
0,0 200,0p 400,0p 190,0p 195,0p 200,0p 205,0p 210,0u 215,0p
Temps (us) Temps (us)

F1c. 3.15: (a) Mode fondamental (fo = 50kH z) pour plusieurs amplitudes d’excitation. (b) Zoom sur une période
de ces signaux illustrant augmentation du temps de vol pour une amplitude d’excitation croissante (L = 67mm,

P = 700kPa et Vippur = 10 — 250V).

Ce phénomene ne doit, en effet, pas étre confondu avec la variation locale de vitesse, observée
dans les solides ordinaires, responsable de la distorsion d’ondes conduisant a la formation des ondes
de choc. Dans ce cas classique [55] de I'acoustique nonlinéaire, la vitesse d’une particule augmente

ou diminue selon son signe mais reste globalement inchangée comme le montre la figure suivante :

F1G. 3.16: Profil spatial de la vitesse d’une onde générée par un piston oscillant (Hugoniot, 1889). Extrait de [55].

571 s’agit ici du mode fondamental ; précisons que cet effet de « softening »s’observe aussi sur la seconde harmonique.
Toutefois, en raison d’un meilleur rapport signal/bruit nous focaliserons notre attention sur le fondamental. De plus,

nous verrons par la suite, que le parameétre nonlinéaire 8 n’intervient pas dans le mécanisme que nous proposons.
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3.5.1 Modeéle de Mindlin

Pour interpréter ces résultats, nous invoquons ici un mécanisme hystérétique de frottement
entre grains basé sur la théorie de stick-slip de Hertz-Mindlin. Considérons alors deux spheres
identiques en contact soumises a une force normale constante Fy et une force tangentielle oscillante
Fy(t) (Fig.3.17) dont I'amplitude F}" n’est pas suffisante pour séparer les deux corps ou les faire
glisser I'un par rapport a l'autre : F; < pFj. La force normale appliquée étant constante, l'aire
de contact de rayon a, et la contrainte normale résultante demeurent constantes selon la théorie
hertzienne. L’application de la force tangentielle Fy(t) dans le sens positive (chargement) entraine
un micro-glissement (micro-slip) au niveau de 'anneau ¢ < r < a, ceinturant le disque de rayon ¢

correspondant a la partie collée (stick) du contact.

F

0

l

slip stick slip

E® a | a

E@

F1G. 3.17: Schéma d’un contact entre deux spheéres identiques : disque stick de rayon c et anneau slip de rayon intérieur

c et de rayon extérieur a.

Le déplacement tangentiel § d’un corps par rapport a autre, lors d’un chargement (loading) est

donné par 1’équation suivante” :

3(2 —v)uFy £\
Ologd = ———<1— |1 - — 3.42
toad 8Ga 1Fy (3.42)
et correspond au chemin OA de la figure 3.18a. La raideur tangentielle locale associée a ce
dFy _ 4Ga

contact est donnée par : <5 = =) 1—F/ ,uFo]l/ 3. Elle est alors plus faible que la raideur initiale
D; = 4Ga/(2 — v) obtenue par Hertz-Mindlin dans le cas de non-glissement (no-slip). Notons que
lorsque F; tend vers la valeur-seuil de pFp, le rayon intérieur ¢ de 'anneau de glissement tend vers
0 ainsi que la raideur dF;/do. Le cas ou F}* > pFy traduit le glissement des deux sphéres I'une par

rapport a I'autre par frottement solide.

"Pour un cheminement plus détaillé de ’étude du contact entre deux sphéres, se référer & ouvrage de K.L. Johnson :

Contact Mechanisms [75]
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Revenons au cas ol F* < puFy (Fig.3.18a). A partir du point A (F; = F}*), la force tangentielle
commence a décroitre ce qui est équivalent a l'application d’un incrément négatif dans Fi. Le
déplacement tangentiel pendant cette phase de déchargement (unloading) est donné par :

3(2 — v)uFy Fr— F\*? £ \%3
Suntoad = 0% —A§ = 22— 0 o (Tt 2 0t) (g —1 3.43
foad 8Ga { ( 20 Fp 1F (3-43)

et correspond au chemin ABC de la figure 3.18a. Au point C, quand la force tangentielle est
completement opposée, en substitutant F; par —F;* dans [’équation précédente, il vient : 6 = —d*.
Les conditions en ce point sont exactement opposées a celles au point A. Le chargement (reloading)

a partir du point C, correspondant au chemin CDA, est alors décrit par :

32— v)uky Fr+ F\*? Fr\*?
5reload = _W {2 <1 - 2M7F0 —(1- /LFO —1 (3.44)

La surface couverte par la boucle hystérétique représente I’énergie frictionnelle dissipée au cours

d’un cycle ABCDA de chargement-déchargement. Nous avons vu, dans le chapitre précédent, que

cette dissipation dépend du cube de 'amplitude de la force tangentielle T, pour de faibles excitations.

F, F,
. A
b F 2~
(@ e —————— (®) I
F, A A,
th
o . . o
5 s, s,
C1

\C2

F1a. 3.18: (a) Relation force-déplacement tangentiels : boucle hystérétique associée a la dissipation frictionnelle lors
d’un cycle de chargement-déchargement ”acoustique”. (b) Deux boucles hystérétiques pour deux amplitudes d’exci-

tations différentes : F}; < Fj5.

La raideur moyenne tangentielle associée a cette boucle hystérétique peut alors étre définie par :

dF, 1 [ dF; F(6%) — Fy(—6%)
< do > 20 /_5* @ © 20 (3:45)

ce qui correspond aux pentes des deux droites (C1A;) et (C2A2) en trait plein de la figure
3.18b. Cette analyse montre bien la diminution de la raideur moyenne lorsque I'amplitude de la
force tangentielle F}* augmente : <%>1 > <%>2. Dans une approximation de champ moyen, cette
image physique illustre bien le mécanisme responsable de la diminution de la vitesse de propagation
observée sur la figure 3.15. En effet, Ac/cy ~ A <%> /Dy calculé a partir de I’équation 3.45 pour

une contrainte P = 700kPa et une déformation acoustique ¢, = 107° conduit & une diminution de
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la vitesse de I'ordre de —1,5% ce qui est tout & fait comparable avec nos résultats expérimentaux

(régime 1 de la figure 3.19).

3.5.2 Interaction irréversible des ondes élastiques avec le milieu granulaire

Comme mentionné précédemment, ce mécanisme de friction n’est plus valable quand F; >
wky, c’est-a~dire lorsque les deux spheéres en contact commencent a glisser 'une par rapport a
I’autre. Dans un empilement granulaire, les processus hystérétiques, s’accompagnant d’une perte de
contact entre grains sous de fortes sollicitations, peuvent engendrer des réarrangements irréversibles
entre les grains et une compaction du milieu [99]. Pour étudier cette transition ou U'interaction des
ondes élastiques avec le milieu granulaire devient irréversible, nous avons augmenté progressivement
I'amplitude d’excitation Vi jusqu’a 250V en enregistrant entre chaque mesure, un signal de faible
amplitude Vj,pue = 10V (cf. protocole Fig.3.19a). Ce dernier, faisant office sonde, permet de controler
une éventuelle modification de la structure de I’échantillon causée par le passage des ondes de fortes

amplitudes.

200
Amplitude (V)

d'excitation V, 100

ut

Amplitude s (v) 05
du fondamental
( filtré a 50 kHz)

0,0

Amplitude S, (v) 9:02-

de la 2°™ harmonique
(filtré 2 2*50kHz) ¢ op

Variation relative A
de la vitesse
Ac | ¢ (%)

-3
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F1G. 3.19: Interactions réversible (Régime 1) et irréversible (Régime 2) entre les ondes élastiques et le milieu granulaire.
(a) Amplitude du signal d’excitation au cours de 'expérience (b) Amplitude de la composante fondamentale du signal

transmis (c¢) Amplitude de la deuxiéme harmonique (d) Variation relative de la vitesse de propagation (L = 67mm,

P = 700kPa).

A amplitude modérée (régime 1), Dinteraction onde-milieu est réversible. En effet, le module
élastique retrouve instantanément sa valeur initiale apres le passage d’ondes de fortes amplitudes.

Nous observons, dans ce régime, la signature de la coexistence des nonlinéarités de Hertz et de Mind-
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lin se traduisant, respectivement, par la génération de la deuxiéme harmonique (dépendant du carré
de Vipput) et la diminution de la vitesse de propagation. A plus forte amplitude (régime 2), les effets
nonlinéaire hystérétiques deviennent prédominants et conduisent a des processus irréversibles. En
effet, au-dela de Vippur = 150V, les dépendances du mode fondamental et de la seconde harmonique
(Fig.3.19b,c) avec Vippyt sont indéterminées ; en outre, le matériau ne retrouve pas instantanément

son module élastique initial (Fig.3.19d)

Le seuil d’amplitude entre ces deux régimes dépend de la contrainte appliquée. Plus celle-ci est
faible, plus la transition se manifeste rapidement et plus le phénomeéne de « softening »du module
élastique est important : pour P = 90kPa, le régime irréversible est atteint pour Vip,u,: = 40V
(Fig.3.20) et la diminution de la vitesse de propagation atteint jusqu’a 6% se traduisant de maniére
équivalente par un ramollissement du matériau de ordre de 12% en termes de module élastique.
Nous observons par ailleurs, un tassement de ’échantillon AL de I'ordre de 35um sur toute la durée
de 'expérience (Fig.3.20e). Cette variation de la hauteur est donc treés inférieure a la taille des billes
(d ~ 700pum), excluant par conséquent les réarrangements collectifs au sein du milieu granulaire

% “ramenée” a la taille

observés dans les expériences de « tapping »[86]. Cette variation de hauteur
d’une bille correspond a un déplacement de quelques centaines de nanometres (% * d ~ 350nm),

c’est-a-dire l'ordre de grandeur estimé des aspérités de la surface des billes (Fig.2.9).

Nos expériences suggerent plutot un effet 1ié a la rugosité de la surface des grains & une échelle
plus petite que leur diametre. Le contact réel entre deux spheres solides s’établit sur une surface
micrométrique au niveau des aspérités. Au centre de la surface de contact, la contrainte tangen-
tielle est minimum alors que la contrainte normale, elle, est maximum. La raideur des aspérités en
contact a ce niveau est elle aussi maximum en raison d’une grande surface de contact. La force
tangentielle étant faible dans cette région, la contribution de la déformation des aspérités a la rai-
deur résultante globale du contact est négligeable. En revanche, sur les bords du contact, la ou la
contrainte tangentielle est plus grande (et la contrainte normale plus faible), des effets de glissements
(au sens de Coulomb) peuvent se manifester lors de fortes sollicitations acoustiques au niveau des
aspérités, d’ou le terme de micro-glissements. La description de ce phénomene a 1’échelle microsco-
pique est parfaitement analogue a la description du frottement au niveau de I'anneau de contact
de Mindlin entre deux spheres dures. La distribution des micro-contacts étant aléatoire [75], les
processus hystérétiques décrits précédemment ("micro-sliding”) liés a la vibration acoustique seront

irréversibles et entraineront des réarrangements a 1’échelle microscopique.

Il est possible de récupérer une partie, voire la totalité, des micro-contacts perdus apres le passage
des ondes en laissant vieillir I’échantillon sous la méme contrainte. Lors de ce vieillissement, le module
élastique initial est alors retrouvé par un processus logarithmique (Fig.3.20f) correspondant a une

récupération des contacts a I’échellle des aspérités : aging effect [6].
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F1aG. 3.20: Interaction réversible (Régime 1) et irréversible (Régime 2) entre les ondes élastiques et le milieu granulaire.
(a) Amplitude du signal d’excitation au cours de ’expérience (b) Amplitude de la composante fondamentale du signal
transmis (¢) Amplitude de la deuxiéme harmonique (d) Variation relative de la vitesse de propagation (e) Variation

relative de la hauteur (f) Récupération de la vitesse par vieillissement des contacts (L = 67mm, P = 90kPa).
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3.56.3 Micro-réarrangements liés au premier passage des ondes

Les expériences menées par Liu & Nagel [85] ont montré que les effets hystérétiques irréversibles
se manifestent lors du premier passage des ondes. Ce phénomene peut-étre observé lors d’une série
de charges et de décharges ”acoustiques”, en augmentant puis en diminuant progressivement I’am-
plitude d’excitation. Dans I'expérience suivante, nous avons effectué deux cycles de charge-décharge
consécutives (Fig.3.21) : Vippyr varie de 10V a 250V lors du premier chargement (courbe 1) et de
250V & 10V lors du déchargement (courbe 1bis), méme protocole pour le deuxiéme cycle (courbes

2 et 2bis).

o] 0,000 0-0-0-0-0-0-0-0po-0-0-0-0-
-1 °o = | | (b)
—_ 24 2 -
g X ® !5 -0,004 - '\._
g 2
A B 3
cl 2 £ 0,008
S5 s S e
b~ f=-
c © © o
= -6 - > T
¢>g % 1bis -0,012 - T S RRESS TREREEE T
&8 : 2bis 2 1bis
-8 T T T T T T T T T T T d ! ! T T T T
0 50 100 150 200 250 0 50 100 150 200 250
input (V) Vinput (V)

F1a. 3.21: Série de deux cycles de charge-décharge ”acoustiques” (a) Variation relative de la vitesse de propagation

(b) Variation relative de hauteur de I’échantillon.

Il apparait tres nettement que I’échantillon se compacte lors de la premiere charge ”acoustique”
(courbe 1 de la figure 3.21b) et lorsque 'amplitude maximale Vippye = 250V est atteinte pour la
premiere fois, la hauteur ne varie plus. La structure du matériau granulaire a donc été modifiée
par cette premiere rampe d’amplitude. Lors de la décharge ”acoustique” 'amplitude d’excitation
est ramenée a sa valeur initiale Vj,,s = 10V (courbe 1bis). Force est de constater que le module
élastique n’a pas retrouvé sa valeur initiale puisque 'on observe une diminution de la vitesse de
lordre de —1,5% (Fig.3.21a). Il résulte donc de ce premier cycle, une compaction de 1’échantillon et
un « softening »du module élastique témoignant des processus irréversibles liés aux micro-glissements
entre billes a 1’échelle des aspérités correspondant au cas ou F} > uFp.

En revanche, les mesures faites pendant le deuxiéme cycle de charge-décharge montrent un com-
portement réversible du matériau lors de sa perturbation par les ondes acoustiques. En effet, les
deux courbes 2 et 2bis se superposent. La diminution de la vitesse de propagation est toujours ob-
servable lorsque 'amplitude d’excitation augmente mais son ampleur est moindre. Elle est attribuée

au mécanisme hystérétique décrit dans la section précédente dans le cas ou F} < puFyp.
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3.6 Auto-démodulation d’amplitude dans les milieux granulaires

Les nonlinéarités des milieux granulaires ont fait 'objet de récents travaux [121] basés le concept
d’antenne paramétrique qui utilise le phénomene d’acoustique nonlinéaire désigné par « auto-démodulation
d’amplitude ». Ce terme, inventé par Bertkay dans les années 1960s, désigne la génération nonlinéaire
d’un signal basse fréquence BF (onde secondaire) résultant de l'interaction nonlinéaire d’ondes
hautes fréquences HF dites de pompage (ondes primaires). Les premiers résultats furent publiés par
Westervelt en 1963 [132] puis Berktay en 1965 [7] et indépendemment par Zverev et Kalachev en
1970 [142]. Si les premieres expériences ont été menées dans 1’eau, le concept d’antenne paramétrique
peut étre utilisé dans des milieux non linéaires fortement hétérogenes comme les milieux granulaires
[122]. Nous rappelerons, dans cette section, quelques éléments théoriques concernant le phénomeéne
d’auto-démodulation d’amplitude et présenterons quelques résultats expérimentaux obtenus dans

les milieux granulaires.

3.6.1 Description de I’antenne paramétrique

Dans leur ouvrage [98] Naugolnykh & Ostrovsky, discutent de la théorie de lantenne pa-
ramétrique en précisant son mode de fonctionnement de maniere simple. Nous rappelerons, ici,
les grandes lignes permettant d’aboutir a une expression du signal démodulé en reprenant leurs
hypotheses. Cette théorie est généralement basée sur une approximation selon laquelle 'onde se-
condaire n’interagit pas avec les ondes primaires dont la propagation est supposée linéaire. Dans la
littérature traitant de 'antenne paramétrique, la variable inconnue utilisée est souvent la pression
p et non la vitesse v ou encore le déplacement u utilisés précédemment. Considérons alors une onde

de pompage haute fréquence dont la forme est la suivante :

%A(r, t)ewt=ke) 4 ¢ (3.46)

ou A, 'amplitude de la pression, est une fonction lentement variable et x la coordonnée sur I'axe

PHF =

du faisceau acoustique. Comme pour I'expression de la seconde harmonique trouvée précédemment,
une solution est alors recherchée sous la forme de p = pyr + pr avec pgpr une faible composante
basse fréquence. Seul le champ acoustique primaire (p = pyp) sera substitué dans le terme non
linéaire ; de plus, dans la mesure ou les ondes sont considérées comme planes, nous pourrons utiliser
D = poCo¥ = c%p par la suite. La dissipation ne sera prise en compte que pour 'onde de pompage.
L’équation d’onde, dite de Westervelt, que les auteurs utilisent a été établie pour les milieux
fluides (gaz ou liquide). Nous l'adaptons, ici, en utilisant I’équivalence (Eq.3.17) entre les différents

parametres de non linéarité, d’ou :

0? 1 02 0?%p?
T oam
dz?  cj Ot pocy Ot

Enfin, en considérant pgr comme une fonction lentement variable, I’équation précédente peut

étre moyennée sur plusieurs périodes de I'onde de pompage. Il vient alors, pour la composante
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lentement variable, I’équation d’onde inhomogene suivante :

Fppr 1 &ppr B O (p) B 0%A2
HF

0z _% oz pocéﬁ b - 2pocg Ot?

(3.48)

ou () désigne un moyennage sur les temps « rapides ». Le membre de droite de 1'équation
précédente constitue une distribution de « sources virtuelles » pour le champ acoustique basse fréquence,
associée a l'interaction des hautes fréquences de pompage avec la nonlinéarité du milieu. La solution
générale de I’équation d’onde 3.48 est connue sous la forme :

B 192A%(t —r/co)
8mpocy J T ot?
\%4

PBF = av (3.49)

ou l'intégrale se fait sur le volume occupé par les « sources »et r est une distance de 1’élément
dV au point d’observation. Dans le cas général, la quantité A est spécifiée par la solution du
probleme nonlinéaire de diffraction de 'onde de pompage. Trouver A? et calculer l'intégrale de
I’équation 3.49 peut s’avérer compliqué et nécessiter des hypotheses simplificatrices supplémentaires
dépendant notamment des échelles caractéristiques de nonlinéarité (L,;), d’atténuation (L, = 1)
et de diffraction (Lg = %k‘(;SQ, ¢ étant le rayon de ’émetteur).

Considérons alors la cas simple mais réaliste d’'un pompage « linéaire », pour L,; >> L4, c’est-
a~dire que les distorsions nonlinéaires sont petites dans le champ acoustique de pompage qui peut
étre traité comme une onde se propageant linéairement en s’amortissant. La formation du champ

acoustique basse fréquence dépend du rapport L,/L4, dont les deux cas extrémes correspondent a

deux régimes de fonctionnement de ’antenne paramétrique :

F1a. 3.22: Deux régimes de fonctionnement de I’antenne paramétrique : (a) interaction en champ proche - régime
de Westervelt et (b) interaction en champ lointain - régime de Bertkay. La courbe 1 délimite le champ de 'onde de

pompage et la courbe 2 le diagramme de directivité de 'onde basse fréquence.

(a) L, << Lyg, les ondes de pompage sont fortement atténuées et faiblement diffractées, leur
interaction non linéaire se produit principalement dans leur champ proche, lorsque le faisceau est

encore collimaté. Il s’agit du régime de Westervelt (Fig.3.22(a)).
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(b) Ly >> Ly, les ondes de pompage sont fortement diffractées et faiblement atténuées. Le signal
démodulé basse fréquence est ainsi principalement généré dans le champ lointain (diffractant) des

ondes HF. L’antenne paramétrique fonctionne alors dans le régime de Bertkay (Fig.3.22(b)).

Modele de Westervelt pour I’'antenne paramétrique

Dans la suite de cette section, nous nous intéresserons uniquement au régime de Westervelt
pour aboutir a expression du champ acoustique du signal démodulé trouvé par Bertkay (1965). Le
faisceau acoustique primaire apparait comme un faisceau, de section S = 7w¢?, amorti non-divergeant

dont I'amplitude sur I’axe du faisceau est :
A=poE(T)e“, 1=1t—1/co (3.50)

ou « est le coefficient d’atténuation de 'onde porteuse, E(7) une fonction de modulation de
I’amplitude d’excitation pg. En substituant Eq.3.50 dans Eq.3.49 et en supposant que ’observateur

est suffisament éloigné de la source (r > Lg) pour que 1/r puisse étre sorti de U'intégrale, il vient :

OPE*(r
2 7204:2

dxdyd 3.51
PBF = 871',0 COT /// o2 rayaz ( )

TYz
Dans le cas d’un faisceau acoustique axial symétrique avec une distribution d’amplitude ho-
mogene sur toute sa section, [ p%dydz = ﬂp8¢2. En intervertissant l'intégrale et la dérivée tempo-

S
relle :

By s’ / 212
= — E*( “rd 3.52
PBF 8pochr 92 €z (3.52)

Considérant que la vitesse de propagation de la source E?(7) coincide avec celle du son, la
source se déplace le long de I'axe en synchronisation avec 'onde si bien que le champ résulte de la

superposition de toutes les contributions sommeées en phase :

o0 o0 1
/ E%(1)e 2%dx = E*(1) / e 2%y = —E2(7) (3.53)
0 0 20&

et finalement ’équation 3.52 conduit a :

Bpi¢? O°E?
16apgcir Ot?

PBF = (3.54)

Il apparait les dépendances « classiques »avec amplitude d’excitation (oc pg) et le parametre
nonlinéaire (x ) comme observé pour la seconde harmonique. Notons cependant la dépendance

de I'amplitude du signal démodulé avec la dérivée seconde® de l'enveloppe du signal d’excitation

(o D2E2/0t2).

8Précisons que dans le cas du régime de Bertkay, une dérivée premieére de 'enveloppe d’excitation est attendue.
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Parmi les enveloppes couramment employées pour moduler ’amplitude d’un signal, I’enveloppe
gaussienne présente 'avantage de pouvoir facilement identifier 'ordre de dérivation par la forme
du signal démodulé. Ainsi, la forme de la dérivée premiere d’'une gaussienne présente un point de

symétrie alors que la dérivée seconde présente, elle, un axe de symétrie (Fig.3.23).

Enveloppe
Gaussienne

[}]
T
3 )
2
£ , . s P
< Lo ] Dérivée - Dérivée
(@) I?envee ®) d'ordre 1 () d'ordre 2
d'ordre 0 | ]
0,0 5010.: 0:0 5010u 0:0 50:0u
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F1a. 3.23: Dérivées successives d’une enveloppe de type gaussienne : (a) ordre 0, (b) ordre 1 et (c¢) ordre 2.

3.6.2 Antenne paramétrique dans un milieu granulaire
Régime de fonctionnement

Un signal sinusoidal modulé par une enveloppe gaussienne a ainsi été utilisé pour connaitre
le régime de fonctionnement de I'antenne paramétrique dans notre milieu granulaire composée de
billes de verre de diametre d compris entre 600um et 800um. Le signal d’excitation f(t) utilisé a

les caractéristiques suivantes :

f(t) = ef(t/tm)2sin(27erFt) (3.55)

ol le temps caractéristique de la gaussienne est t,,, = 10us et sa durée est de 40us. Les résultats
expérimentaux présentés ci-dessous ont été obtenus pour des fréquences de pompage supérieures
ou égale a 150kHz. Pour cette fréquence, sachant que les transducteurs ont un rayon de ¢ =
16mm, la longueur caractéristique de diffraction du faisceau acoustique est Ly = %k:gbz ~ 24cm.
En outre, la longueur d’atténuation a été estimée (cf paragraphe précédent) a L, = 1/a = lem
pour cette fréquence. Les ondes primaires sont donc atténuées avant d’étre diffractées. L’antenne
paramétrique devrait donc fonctionner dans le régime de Westervelt pour fgp > 150kHz. En
effet, si la fréquence augmente, 'atténuation devient plus forte (L, \,) et la directivité du faisceau
acoustique est meilleure (Ly ) ; ainsi le rapport L, /Ly reste tres inférieur a 1'unité.

Sur la figure 3.24, la forme du signal démodulé, dont la fréquence est voisine de 35k H z, apparait
comme la dérivée seconde de ’enveloppe gaussienne d’excitation pour les différentes fréquences de
pompage confirmant ainsi le régime de fonctionnement de I'antenne paramétrique attendu. Notons
que pour fpgrp = 150kH z, le signal démodulé présente une nette asymétrie suggérant un ordre de

dérivation légerement inférieur a 2. Il est propable qu’a cette fréquence, le régime de Westervelt ne
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Fia. 3.24: Signaux démodulés pour plusieurs fréquences de pompage : fur = 150kH 2z, 300kH z, 450kH z et 600k H z
(Vinput = 250V, L = 35mm et P = 35kPa).

soit pas completement établi. Par ailleurs, cette fluctuation de 'ordre de dérivation selon la fréquence
de pompage a été observée lors de récents travaux [122] sur des empilements non-consolidés de billes
de verre de diametre 150um montrant un ordre de dérivation de 1,85 pour fgr = 140kHz et 1,95
pour fgp = 300kH z.

Excitation par d’autres types de signaux

L’énergie des ondes de pompage hautes fréquences se transfert progressivement vers le signal
démodulé basse fréquence au cours de leur propagation dans la zone d’interaction non linéaire
(Fig.3.22a) jusqu’a extinction des ondes primaires par atténuation dans le milieu. En faisant varier la
longueur de I’échantillon, il est alors possible d’observer ce transfert progressif. Celui-ci a notamment
été mis en évidence par Averkiou et al. [4] dans un fluide visqueux (glycérine), en utilisant un train
d’ondes comme signal d’excitation. Précisons que ’enveloppe de ce signal n’est pas rectangulaire
comme dans notre étude sur la génération des harmoniques. L’auto-démodulation d’amplitude,
résultant de 'interaction de fréquences proches, ne pourra pas étre observable au centre du train
d’ondes, la ou le signal apparalt comme monochromatique en termes d’analyse temps-fréquence. Ce
phénomene sera donc localisé au niveau des fronts montant et descendant, ou le spectre fréquentiel

présente une certaine largeur. Or, nous avons vu que 'utilisation d’une fenétre rectangulaire entraine
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une pollution par la source du signal généré non linéairement a ce niveau. La modulation de ces fronts
par deux demi-gaussiennes permet de limiter cette contamination en réduisant le spectre fréquentiel
d’émission. La figure 3.25 montre que 'utilisation d’une telle enveloppe limite fortement l'injection
des basses fréquences. Ce signal a été créé a partir de la gaussienne précédente (t,, = 20us) et se

présente sous la forme de f(t) = E(t)sin(2n fgr t), avec :

2
exrp [— (t_t1> } pour t <1 = 20us

E(t) = 1 pour t; <t <ty (3.56)
2
erp [— (%) } pour t > to = 180us

Amplitude FFT
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F1a. 3.25: Deux types de signaux d’excitation et leur spectre fréquentiel. (a) enveloppe purement rectangulaire et (b)

enveloppe rectangulaire dont les fronts montants et descendants sont modulés par des demi-gaussiennes.

La figure 3.26 montre I’évolution de ce signal et de son spectre fréquentiel au cours de sa pro-
pagation dans le milieu granulaire. Les hautes fréquences s’atténuent peu & peu puis disparaissent
completement pour L = 35mm ; a cette distance, seul le signal démodulé survit. La composition
spectrale du signal transmis montre bien le transfert d’énergie s’operant des hautes fréquences (ondes
primaires) vers les basses fréquences (ondes secondaires). Partant d’un signal d’excitation parfai-

tement symétrique, il peut paraitre surprenant de détecter un signal qui ne l'est pas. Cependant,
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F1a. 3.26: Auto-démodulation progressive d’un train d’ondes centrée & fgr = 150k H z. Enregistrements des signaux

temporels transmis et transformées de Fourier (Vippur = 250V, L = 35mm et P = 35kPa).

pour une fréquence de pompage de 150k H z et une modulation caractérisée par le temps t,, = 10us,
nous avons vu que le régime de Westvelt n’est pas complétement établi. Ainsi, 'ordre de dérivation
associé au signal démodulé n’est pas exactement égal a 2, d’ott 'asymétrique observée. En d’autres
termes, la mise bout a bout des deux signaux démodulés de la figure 3.26 permet de reconstituer
le signal démodulé de la figure 3.24. Pour L = 35mm, le signal est parfaitement démodulé (plus
aucune distorsion du signal liée & la présence de hautes fréquences), ainsi la mesure de son ampli-
tude est sans ambiguité. Malgré les précautions prises pour limiter I'injection de basses fréquences
au niveau de la source par 'utilisation d’une enveloppe a fronts gaussiens, nos mesures ont montré
que 'amplitude du signal démodulé ne dépend pas exactement du carré de 'amplitude d’excitation
(o V;iz’gut) comme attendu (Eq.3.54).

Pour s’affranchir de ces effets parasites de la source, nous avons utilisé un signal d’excitation
modulé en amplitude (AM) du type : f(t) = sin(27 figr t)+sin(27 fogr t), avec figrp = 132,5kH z
et forrp = 167,5kH z. L’énergie provenant de ces deux ondes primaires hautes fréquences est alors
transférée, par interaction nonlinéaire, vers la basse fréquence « différence » foppp — figr = 35kH z
(Fig.3.27). Pour une forte amplitude, le signal est parfaitement démodulé et sa forme correspond
a 'enveloppe? de modulation du signal d’excitation. Par contre, pour une plus faible amplitude, le

signal transmis est essentiellement constitué des fronts montant et descendant générés par la source.

9En toute rigueur, il s’agit de la dérivée seconde de I’enveloppe qui est confondue avec I'enveloppe d’émission & un

pré-facteur d’amplitude pres pour un signal sinusoidal.
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Les mesures effectuées sur le premier pic (Sapr1) montrent d’ailleurs, que son amplitude dépend
linéairement de Vjypye. L’amplitude du pic central (Sanr1) dépend, elle, du carré de I'amplitude
d’excitation car a ce niveau, le signal n’est pas contaminé par la source (méme raisonnement que

pour I’émergence de la troisieme harmonique décrite précédemment, cf Fig.3.9).
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F1G. 3.27: Observation expérimentale de la génération du signal démodulé a partir d’un signal modulé en amplitude

avec figr = 132,5kHz et fonr = 167,5kHz et mesures d’amplitudes (L = 35mm et P = 35kPa).

3.6.3 Influence des nonlinéarités hystérétiques sur I’antenne paramétrique

Une déviation a la dépendance quadratique de Sanr2 avec Vippur est observée aux fortes ampli-
tudes d’excitation pour une plus faible contrainte de confinement (Fig.3.28a). Par ailleurs, la mesure
simultanée de la hauteur de I’échantillon au cours de 'expérience révele une compaction de celui-ci

de quelques microns (Fig.3.28b).
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F1G. 3.28: Transition entre un processus réversible a ’origine du phénomeéne d’auto-démodulation d’amplitude et un
processus irréversible conduisant & la compaction de ’échantillon. (a) Variation relative de la vitesse de propagation

(b) Variation relative de la hauteur de 1’échantillon (L = 35mm et P = 15kPa).
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Cette modification irréversible de la structure de I’échantillon est sans nul doute la conséquence
des micro-glissements au niveau des aspérités des billes évoqués précédemment, ceux-ci étant imputés
aux nonlinéarités hystérétiques du milieu granulaire. Le caractere imprévisible de la rupture de ces
micro-contacts liée a la perturbation acoustique ne permet pas de dégager une dépendance claire de
Sanz avec Vippye dans ce régime. L’évolution de 'amplitude du signal avec Vippye au dela du seuil
marquée par la déviation de la figure 3.28a semble aléatoire. Elle dépend probablement de plusieurs
parametres de controle comme la contrainte de confinement et de maniere plus générale de 1’ histoire
du matériau.

Cependant, précisons ici qu'un autre mécanisme a été invoqué, dans de récents travaux [122],
pour expliquer cet écart a la théorie classique basée sur le contact hertzien. Ce mécanisme est
le « clapping », il suppose l'ouverture et la fermeture des contacts entre billes comme cela peut
étre le cas dans certains milieux fissurés comme les roches. Toutefois, le caractere indiscutable-
ment irréversible des processus conduisant a une compaction du milieu laissent a penser que les
mécanismes réversibles tel le « clapping »sont inadéquates pour décrire le comportement des mi-

lieux non-consolidés, en particulier les milieux granulaires.
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3.7 Conclusion

Le caractere fortement nonlinéaire des milieux granulaires est désormais communément admis.
Cependant, bon nombre de nonlinéarités sont susceptibles d’étre a 'origine d’effets d’acoustique ob-
servés dans ces milieux hétérogenes. D’un point de vue expérimental, il n’est pas évident de discerner
le ou les bons mécanismes responsables du comportement tres nettement nonlinéaire de ce type de
matériau. Le travail présenté dans ce chapitre a permis d’identifier deux types de nonlinéarités :
hertzienne et hystérétique. Celles-ci ont été étudiées grace a des mesures portant sur 'amplitude et
la vitesse des ondes de compression se propageant dans le milieu.

L’équation d’état d’un milieu granulaire fait apparaitre un terme nonlinéaire du premier ordre
B qui ne peut étre négligé. Dans ce milieu tres dissipatif, ce terme est a l'origine de la génération
d’harmoniques supérieures qui ont pu étre observées par une méthode de filtrage expérimentale.
L’origine de ce phénomene, attribuée a la nonlinéarité hertzienne des contacts inter-billes, a été
corroborée par ’analyse de I’équation d’onde, le traitement des deuxieme et troisieme harmoniques
a notamment permis une étude quantitative de 'atténuation des ondes acoustiques. La mesure du
coefficient d’atténuation a a notamment révélé une origine diffusive de 'atténuation au-dela d’une
certaine fréquence liée a I’hétérogénéité structurale tres marquée des milieux granulaires.

Le résultat, probablement le plus surprenant de ce travail, porte sur la diminution de la vitesse de
propagation d’ondes lorsque 'amplitude de la vibration acoustique augmente. Ce phénomene, qua-
lifié de ”softening” du module élastique, a pu étre observé pour des fortes sollicitations acoustiques
grace a l'utilisation d’un amplificateur de puissance. Pour des amplitudes modérées, les processus
mis en jeu sont réversibles puisque le milieu retrouve son état initial des l'arrét des ondes acous-
tiques. L’origine hystérétique d’un tel phénomene a été démontré a l'aide de la théorie de stick-slip
de Mindlin. Pour des amplitudes plus fortes, sous certaines conditions (contrainte de confinement
faible), la structure du matériau granulaire peut étre modifiée de maniére irréversible comme en
témoigne la compaction du milieu observée.

Si dans une certaine gamme d’amplitude, ces deux phénomenes acoustiques peuvent étre observés
indépendamment 'un de l'autre; a plus forte amplitude, la nonlinéarité hystérétique prédomine
modifiant, entre autre, le comportement ”classique” de la seconde harmonique (dépendance qua-
dratique de son amplitude avec 'amplitude d’excitation). Il en va de méme pour le phénomene
d’auto-démodulation d’amplitude, d’origine hertzienne, qui se trouve perturbé par les processus
irréversibles d’origine hystérétique. L’écart observé aux lois classiques prédite par ’acoustique non-

linéaire ”"traditionnelle” ne semble donc pas étre imputable & un mécanisme réversible tel le ”clap-

ping”.



Conclusion générale

Dans ce travail de these, nous avons examiné différents aspects expérimentaux de la propagation
des ondes ultrasonores dans les milieux granulaires denses confinés et sous contrainte, secs et fai-
blement mouillés. Que 'empilement soit, d’ailleurs, régulier ou non, le désordre inhérent a ce type
de milieu provient de la grande hétérogénéité des forces de contact inter-grains. Il s’agit la d’un
point capital pour appréhender les comportements atypiques des milieux granulaires. Bien que plus
de deux siecles se soient écoulés depuis que Coulomb ait énoncé ses lois sur la friction statique, la
distribution des forces de contact reste un probleme entier a juger par le nombre d’études réalisées
encore de nos jours. Les ondes ultrasonores élastiques, elles, permettent d’explorer la structure de ces
matériaux hétérogenes a différentes échelles : macro/méso/microscopique via des modeles physiques
pertinents. Mais avant d’utiliser les ondes acoustiques comme une sonde fiable pour caractériser ces
matériaux hétérogenes, 'identification et la compréhension des différents modes de propagation de
ces ondes s’avere indispensable [71]. Nous avons vu, dans un premier temps, que le rapport de la

longueur d’onde sur la taille des grains permet de distinguer deux types de propagation :

e lorsque ce rapport est tres grand devant l'unité, les ondes dites cohérentes se propagent de
maniere balistique comme dans un milieu élastique effectif continu. Dans une approche type milieux
effectifs, les modulés élastiques effectifs de compression et de cisaillement, caractérisant le matériau
granulaire, peuvent étre déterminés a partir de la mesure de leurs vitesses de propagation, respec-
tivement longitudinale et transversale. Nos observations expérimentales concernant la dépendance
de ces vitesses avec la contrainte appliquée corroborent plutét bien les prédictions théoriques de
Hertz & I’échelle microscopique, méme si le passage micro/macro via le nombre de coordinance reste

cependant difficile & expliciter et dont la pertinence est, par ailleurs, contestée [127].

e pour des longueurs d’ondes proches de la taille des grains, les ondes subissent de multiples dif-
fusions causées par les fluctuations structurales du matériau granulaire. Ces ondes hautes fréquences
offrent une analyse des propriétés viscoélastiques d’un milieu granulaire a une échelle plus ”fine”
que les ondes cohérentes. En effet, leur "marche au hasard” permet I'exploration d’un plus grand
nombre de configurations et donc de collecter plus d’informations d’un point de vue statistique.

Par ailleurs, ces ondes présentent, aussi, 'avantage de pouvoir dissocier les deux sources principales
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d’atténuation d’ondes acoustiques dans les milieux fortement diffusants : diffraction d’ondes et ab-
sorption ou dissipation interne. Cette derniere a pu étre étudiée de maniere trés quantitative grace
a l'utilisation d’un modele de diffusion scalaire décrivant le transport diffusif de ces ondes dont le

libre parcours moyen a été estimé a l'ordre de grandeur de la taille des grains [70].

Une grande partie de ce travail de these a porté sur 'influence de la présence d’infimes fractions
volumiques de liquide interstitiel sur le comportement de milieux granulaires faiblement mouillés.
Deux études ont été menées séparément, utilisant 'une et 'autre les deux méthodes ultrasonores

(ondes cohérentes et ondes multiplement diffusées) mises au point sur des échantillons secs :

e Dans un premier temps, nous nous sommes intéressés a des milieux granulaires faiblement
mouillés (0,5%). Pour une telle fraction volumique, des ponts capillaires apparaissent au niveau
des contacts entre grains mais la quantité de liquide n’est pas suffisante pour qu’il forme une phase
liquide connexe. Nos mesures sur la densité et les vitesses de propagation des ondes cohérentes
ont montré que les effets de la cohésion capillaire se traduisent par une structure plus lache et des
modules élastiques effectifs plus faibles que dans le cas d’un échantillon sec (grains non cohésifs).
Ce phénomene, dont 'ampleur dépend de la tension de surface du liquide interstitiel, a alors été
interprété en termes d’une diminution du nombre moyen de contacts.

L’utilisation d’un liquide lubrifiant a révélé un effet remarquable antagoniste a la cohésion capil-
laire : la lubrification. Celle-ci se manisfeste a travers 'augmentation des vitesses d’onde (ou modules
élastiques) mesurées. Nous pensons alors que la clé du probleme se situe a une échelle encore plus
petite que celle du contact inter-grain : 1’échelle de la rugosité. Le nombre moyen de contacts est
toujours plus faible dans le cas mouillé a cause des effets capillaires. Cependant, la lubrification des
interfaces facilitent les micro-glissements des aspérités les unes par rapport aux autres, augmentant
ainsi la surface de contact réelle et donc la raideur locale du contact, ce qui se traduit ensuite par une
augmentation des modules élastiques a 1’échelle macroscopique. Cette interprétation est consistente,
de certaine maniere, avec 'approche du champ moyen qui correle 1’élasticité ou la vitesse d’onde

effective V(P) a la distribution du champ de contrainte résultante [127].

e Dans un deuxiéme temps, nous nous sommes attachés a porter un soin particulier a la
préparation de nos échantillons en utilisant différents traitements physico-chimiques visant a maitriser
au mieux ’état de surface des billes ainsi que leur mouillabilité. L’étude de la dissipation des ondes
multiplement diffusées dans un milieu granulaire sec et tres faiblement mouillé a permis d’identi-
fier deux mécanismes d’origines différentes : frictionnelle et visqueuse. Nous avons alors interprété
nos résultats expérimentaux en modélisant la dissipation en partant de la théorie du contact de
Hertz-Mindlin. Le modéle heuristique reste relativement puissant comme en témoigne le bon ac-

cord avec les expériences. Toutefois, plusieurs parametres n’ont pas été pris en compte dans notre



modélisation de la dissipation se traduisant par de légeres déviations aux lois d’échelles prédites
par le modele. Dans le cas de la dissipation frictionnelle, nous avons observé les mémes effets de
la rugosité que K.L. Johnson suspectait il y a prés d’un demi siécle [74]. Nous avons aussi proposé
différentes interprétations pour la dissipation visqueuse en évoquant notamment des problemes de
micro/nano-rhéologie interfaciales liés & la présence d’une couche mince, solide ou liquide, adsorbée
a la surface des billes [64].

Par ailleurs, nous pensons que ces méthodes ultrasonores originales, que nous avons développées,
devraient étre applicables a d’autres matériaux divisés tels que les sables chantant dont les propriétés
de surface des grains pourraient jouer un role important dans leurs comportements macroscopiques

32, 104].

Dans la derniere partie de ce manuscrit, nous nous sommes penchés sur la propagation nonlinéaire
des ondes acoustiques de forte amplitude dans un matériau granulaire. Nous avons identifié deux
comportements nonlinéaires distincts du matériau en réponse a la sollicitation acoustique. Lorsque
lamplitude est modérée, I'interaction onde-matiere est réversible : la densité et le module élastique
reste inchangés apres le passage des ondes. Dans ce régime, nous avons observé la signature de la
coexistence de nonlinéarités résultant du contact de Hertz et du contact de Mindlin. Pour de plus
fortes amplitudes, le mécanisme de nonlinéarité hystérétique devient prédominant et conduit méme
a un régime ou l'interaction onde-matiere devient irréversible, s’accompagnant d’une tres légere
mais signifiante compaction du matériau. Le seuil entre ces deux régimes dépend de la contrainte
appliquée et de I'histoire de I’échantillon granulaire [85]. De tels comportements nonlinéaires sont
cohérents avec une interprétation en termes d’effets de rugosité de la surface des billes a ’échelle
des aspérités ; hypothese qui semble corroborée par I'observation d’'un phénomene de vieillissement
sur la vitesse d’onde analogue & ceux observés sur le coefficient de friction entre deux solides [6].
En revanche, nos expériences suggerent plutot que des interprétations basées sur des mécanismes
réversibles, comme le « clapping »[123], sont complétement inadéquates pour décrire la dynamique

nonlinéaire d’un milieu granulaire.

Enfin, ce travail permettra peut-étre de relier deux approches, apparemment déconnectées I'une
de l'autre, pour décrire d’une part I'interaction du son avec la matiére granulaire en termes d’acous-
tique nonlinéaire accompagné d’un précurseur des réarrangements collectifs des grains (fluidisation
[91]) et d’autre part le récent concept de température granulaire effective proposé dans une tran-
sition de "déblocage” [26]. Cependant, avant que cela ne puisse étre fait, une étude détaillée du
comportement nonlinéaire des milieux granulaires, soumis a de trés fortes sollicitations et de faibles

contraintes de confinement, sera indispensable.






Annexe A

Mouillage d’un substrat solide par un

liguide

L’objet de cette annexe est de rappeler quelques notions élémentaires sur le mouillage d’un
substrat solide par un liquide. Celui-ci peut étre partiel (le liquide reste rassemblé en goutte) ou
total (le liquide s’étale complétement). La grandeur qui distingue ces deux régimes est le parametre
d’étalement S, qui mesure la différence entre I’énergie de surface du substrat sec et mouillé (par

unité de surface) :

S = m g A
S = vso—(vsr —7) (A.2)

ou les trois tensions sont successivement la tension superficielle solide/air, solide/liquide et li-

quide/air. Le signe de S va alors définir les conditions de mouillage :

e S > 0 (mouillage total) : Si S est positif, le liquide s’étale complétement pour abaisser
I'énergie superficielle (I'angle de contact g est nul). L’état final est un film d’épaisseur nanosco-

pique qui résulte de la compétition entre les forces moléculaires et capillaires.

e S < 0 (mouillage partiel) : La goutte ne s’étale pas et forme a ’équilibre une caloote
sphérique qui s’appuie sur le substrat en formant un angle de contact fg. On dira que le liquide est

"plutot mouillant” si 0 < O < 7/2, et ”plutdt non-mouillant” si Op > 7/2.

L’angle de contact 0 est généralement obtenu en équilibrant les forces capillaires agissant sur
la ligne de contact, encore appelée "ligne triple” (Fig.A.1). Par unité de longueur, ces forces sont les
tensions interfaciales entres les trois phases S/L/G. En projetant 1'équilibre des forces sur le plan

solide, on obtient I’équation A.3 établie par Young en 1805 [138] :
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Air

=]

) = - A.
Liquide ycos(0g) = vso — Vst (A.3)

O

= S =y(cosbg — 1)

E——

SO S
v Solide Y 8

F1a. A.1: Angle de contact 0 défini par la loi de Young-Dupré sur la ligne triple.

Pour mesurer 0g, la méthode la plus simple consiste & prendre une photo du profil et en déduire
I’angle. Pour plus de précision, d’autres techniques basées sur la réflexion d’un faisceau sont uti-
lisées ; celles-ci sont explicitées dans l'ouvrage ”Gouttes, bulles, perles et ondes” [46]. Comment
peut-on alors prévoir qu’'une surface solide est mouillable ou non mouillable 7 Ces surfaces peuvent

étre classées en deux catégories :

e Les surfaces de "haute énergie” (HE), pour lesquelles les énergies de liaison chimique sont de
Pordre de I'eV et sur lesquelles pratiquement tous les liquides s’étalent. Les matériaux de ces sur-
faces HE sont, par exemple les métaux ou encore la silice. Les liaisons HE sont ioniques, covalentes

Eliaison

ou métalliques : vs0 ~ =—— ~ 500 a 5000mN.m~1.

e Les surfaces de "basse énergie” (BE), pour lesquelles les énergies de liaison chimique sont de
Pordre de KT, et qui sont peu mouillables. Les matériaux de ces surfaces BE sont, entre autres, les

cristaux moléculaires, les plastiques... yso0 ~ ’;—2 ~ 10 & 50mN.m~ L.

Cependant, I’énergie de surface a l'air vgp ne suffit pas a expliquer la mouillabilité d’un solide,
il faut examiner le signe de S : S = vs0 — (ysr, + 7). Pour cela, une approche simplifiée, qui ne
sera pas ici explicitée, permet de relier S aux interactions de Van der Waals. Le critére empirique
de Zisman va permettre de classer ces solides : tout substrat solide a une tension critique de surface
vo telle que :

v > ¢ : mouillage partiel ; ~ < ¢ : mouillage total

Les surfaces de Si sont des surfaces HE. Leur tension critique de mouillage y¢o est supérieure a
150mN.m~t. Cette valeur peut étre ajustée en déposant une couche BE sur le solide. La surface peut
étre ainsi rendue non-mouillante. Comme o dépend essentiellement des groupements de surface,
on peut choisir la nature chimique de la couche déposée en fonction de la valeur ¢ : une couche
compacte de groupements méthyles a, par exemple, un v égal & 22mN.m~!. La réaction mise en
jeu est une silanisation . Le groupement trichlorasilane va réagir chimiquement avec les silanols de

la surface, greffant la chaine hydrophobe sur le substrat.



Annexe B

Modélisation d’un matériau

viscoélastique linéaire

Le comportement d’un matériau viscoélastique linéaire est intermédiaire entre le comporte-
ment d’un solide élastique parfait et d’un liquide visqueux newtonien. Les propriétés de ces deux

matériaux idéaux et limites sont rappelées tres brievement dans le tableau ci-dessous :

Solide parfait élastique | Liquide visqueur newtonien

Equation rhéologique e(t) = Jo(t) avec J = & d;—(tt) = #
Déformation récupérable Oui Non
Déformation instantanée Oui Non
A contrainte constante, — Etat d’équilibre — Ecoulement permanent

f(t) f(t)

Fonction de fluage J
R t t
G, module de rigidité
¢ i 6 — NN 0o © =l ©
Symbole rhéologique - |
J, complaisance M, viscosité

TaB. B.1: Propriétés d’un solide élastique parfait et d’un liquide visqueux newtonien.

Nous venons de présenter les deux comportements viscoélastiques linéaires les plus élémentaires.
L’association classique de ces deux éléments est appelée, en série, liquide de Maxwell et, en parallele,
solide de Kelvin-Voigt. Le comportement viscoélastique linéaire le plus général est défini en construi-

sant un modele constitué d’un assemblage de ressorts et d’amortisseurs. Il s’agit 1a d’un assemblage
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analogue et symbolique : tout matériau sera représenté par une association éventuelle fort com-
plexe de ressorts et d’amortisseurs en série et en parallele (modeles de Maxwell et de Kelvin-Voigt
généralisés). Cependant, il faut bien comprendre que les modeles ainsi construits ne constituent
qu'un moyen commode et tres utilisé de représenter les différents comportements viscoélastiques
linéaires (par I’équation rhéologique & laquelle ils conduisent) : il ne faudrait surtout pas commettre
I’erreur d’établir un lien quelconque entre la structure réelle du matériau et la structure de son

modele représentatif.

Dans le cas de sollicitations périodiques, la linéarité des équations entraine que la déformation
(contrainte) est également sinusoidale et de méme fréquence. Pour faciliter les calculs, on emploie le
formalisme des nombres complexes, utilisables des lors qu’on a affaire a des phénomenes sinusoidaux

linéaires ; on fait correspondre aux grandeurs réelles o(t) et €(t) les grandeurs complexes :

o(t) = ope!@tto) (B.1a)

€t) = epe™t (B.1b)

Les équations différentielles linéaires de la viscoélasticité se transforment en équations algébriques

complexes qui peuvent s’écrire sous la forme :

7t) = Gw)et) (B.2a)
() = Jw)F) (B.2b)

G(w) et J(w) sont des grandeurs complexes, fonctions algébriques de la pulsation w, mais
indépendantes du temps, appelées respectivement module de rigidé complexe et complaisance com-
plexe. Leurs expressions dépendent évidemment des propriétés du matériau, c’est-a-dire des valeurs

des parametres du modele représentatif choisi (Maxwell ou Kelvin-Voigt).

La connaissance d’une seule de ces fonctions est suffisante pour caractériser completement le
matériau ; suivant en cela un usage bien établi, la fonction que nous retenons est le module de
rigidé complexe G(w). Comme toute grandeur complexe, il peut se décomposer en parties réelle et
imaginaire :

G(w) = G'(w) +iG" () (B.3)

G'(w) est appelé module de conservation (storage modulus) et G”(w) module de perte (loss
modulus) ; Porigine de ces dénominations sera expliquée par la suite. En réinjectant Eq.B.3 dans

Eq.B.2a identifiée avec Eqs.B.1, il vient : G' = Z2cos(0) et G" = Z2sin(9).
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Solide parfait élastique | Liquide visqueuxr newtonien
Gw) = g((f)) =G G(w) = Z((:)) =Nt = inw
=G w) =G =G (w)=0
et G"(w) =0 et G (w) = nw

TAB. B.2: Application du formalisme complexe pour un solide parfait élastique et un fluide visqueux newtonien.

Pendant la déformation, la contrainte extérieure appliquée met en jeu une certaine puissance

mécanique, dont I'expression, pour 'unité de volume du matériau, est donnée par :
P=o.é (B.4)

L’énergie ainsi fournie par le milieu extérieur, peut se décomposer en deux parties :

e une énergie emmagasinée dans le matériau sous forme d’énergie potentielle élastique et qui

peut étre récupérée lors du retour a I’état initial ;
e une énergie dissipée par les frottements visqueux.

L’analyse, ici présentée, se limite au cas des déformations sinusoidales; elle peut cependant étre
étendue sans difficulté aux expériences de fluage et de relaxation. En prenant la partie réelle des
relations Eqgs.B.1, il vient pour expression de la puissance extérieure fournie a I'unité de volume du

matériau :

P(t) = —opepcos(wt + d)sin(wt)
= —opegcos(wt)sin(wt)cos(8) + ooeowsin® (wt)sin(d)

2
- _?G’(w)sin@wt) + wegG” (w)sin®(wt)

Si l'on s’intéresse a la puissance moyenne P fournie au cours d’un quart de période % = 5,1l

vient :

4 wsg /
— = -G (w
T Jo avec W) (B.5)

P.

N U.)E2
- Pd = %G/,(W)
P, représente la puissance élastique moyenne stockée dans les ressorts du modele pendant un

quart de cycle puis restituée pendant le quart de période suivant et ainsi de suite (phases successives
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d’extension et de compression des ressorts) : on vérifie en effet que P. change de signe tous les quarts
de période, si bien que la puissance élastique moyenne emmagasinée pendant un cycle est nulle.

P, est la puissance moyenne dissipée dans les amortisseurs du modele, par suite des frottements
visqueux, et qui se transforme intégralement en énergie calorifique : elle est toujours positive, quel
que soit le quart de de cycle envisagé. Si’on raisonne sur un cycle entier, la puissance moyenne four-
nie par I'extérieur est précisément égale & P; : c’est 1’énergie nécessaire a I'entretien d’un mouvement
qui a tendance a s’amortir.

En se reportant & ’équation B.5, il apparait que G'(w) et G”(w) représentent en quelque sorte

une "mesure” des énergies emmagasinée (module de conservation) et dissipée (module de perte).

tan(0)

¢'w) % (B.6)

T Gw)
La tangente du déphasage 0 entre contrainte et déformation est proportionnelle au rapport entre

les puissances dissipée et stockée ; tan(d) est, pour cette raison, appelée tangente de perte.
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Résumé : Ce travail de these traite de la propagation des ondes élastiques dans les milieux granu-
laires denses sous contrainte. Elles permettent de sonder de maniere non invasive la structure, les
propriétés viscoélastiques et les comportements non linéaires des réseaux de forces de contact dans
un tel milieu. Dans une premiere partie, nous rappelons quelques résultats concernant la propaga-
tion linéaire d’ondes ultrasonores dans les matériaux granulaires (modes effectifs cohérents, diffusion
multiple des ondes élastiques). Nous montrons alors comment extraire les modules élastiques a ’aide
des ondes cohérentes et la dissipation interne a ’aide des ondes multiplement diffusées. En parti-
culier, I’étude de l'influence de la présence d’un fluide interstitiel en tres faible quantité (< 0,1%)
et I'influence de I’état de surface des billes, sur les propriétés viscoélastiques de milieux granulaires
secs et mouillés, nous permet d’identifier deux mécanismes de dissipation : frictionnelle et visqueuse.
Enfin, nous nous intéressons au régime de propagation non linéaire des ondes élastiques dans les
milieux granulaires. Apres avoir caractérisé expérimentalement 1’élasticité non linéaire hertzienne
réversible du matériau granulaire par la génération d’harmoniques supérieures, nous discutons un
résultat original sur les processus d’interaction irréversibles onde-matiere granulaire liés aux non
linéarités hystérétiques de type Mindlin entrainant une nette diminution du module élastique du

matériau granulaire et des micro-réarrangement a ’échelle des aspérités de grains.

Mots-clés : Acoustique des Milieux Granulaires, Diffusion Multiple des Ondes Elastiques, Acoustique

Non Linéaire.

Abstract This work deals with the sound propagation in a stressed dense granular medium. Elastic
waves offer a non invasive method for probing the structure, the viscoelastic properties and non li-
near behaviours of force networks in the material. First of all, we briefly describe some results about
small-amplitude ultrasound propagation in granular materials (effective coherent modes, multiply
scattered waves). After then, we show how to infer elastic modulii and characterize the internal
dissipation by using coherent waves and multiply scattered waves, respectively. By studying the
influence of small amount of added liquid in the medium (< 0,1%) or the surface state of beads,
on the viscoelastic properties of dry and wet granular media, we are able to identify two different
origins of dissipation : frictionnal and viscous mechanisms. Finally, we study the non linear beha-
viour of large-amplitude sound propagation in a granular medium. More precisely, we characterize
experimentally the reversible hertzian non linear elasticity of the granular medium wvia harmonic
generation. And then we discuss an original experimental finding which concerns irreversible inter-
action process between elastic waves and granular medium. The underlying physics is related to the
Mindlin hysteretic non linearity which causes a softening of the elastic modulus of granular medium

accompagnied by micro-rearrangements at the grain asperity scale.
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