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Introduction et contexte général

de I’étude

Propulsion solide et généralités

Il est coutume d’associer I'invention de la poudre noire, matériau pulvérulent a granulométrie
fine, aux Chinois qui 'utilisaient & des fins de réjouissance pour la propulsion de fusées d’artifices.
Pour ces premieres utilisations historiques, marquantes aux yeux de ’Homme, ce terme s’est des-
tiné tout naturellement & tous les matériaux énergétiques, de compositions bien différentes et
dont les applications seront diverses, bien que loin de la définition de poudre'. En Europe, la
premiere utilisation militaire est recensée en 1346 durant la bataille de Crécy pour la propulsion
de projectiles. Bien que le XVII® siecle soit celui des grandes découvertes, c’est a la fin du XVIII©
siecle que de grands chimistes (Lavoisier, Chaptal, Berthold, Carny) ont amorcé de nombreuses
révolutions dans ce domaine, puis au XIX® siecle ot ces matériaux ont connu les plus vastes
évolutions : I'agglomération de la poudre en petits granulés contribue a obtenir une combustion
plus progressive. L’apport d'un autre composant permet de mettre en forme le matériau éner-
gétique : il s’agit d’'une matrice polymere dans laquelle sont mélangés les différents composants
énergétiques. C’est ainsi que les propergols modernes sont apparus. Ces agglomérats ont été ap-
pelés pellets par les Anglo-saxons, puis grains. Ce terme a suivi le temps puisque, de nos jours, il
désigne un objet monolithique de taille quelconque fait d’'un matériau énergétique ; aussi bien un
brin de poudre destinée a la petite munition que la totalité du matériau énergétique de propulsion

(ou chargement) présent dans un booster d’Ariane [Davenas 1989, Amiable 1998, Rachline 1991].

Il exite différentes variétés de propergols solides mais tous ont le méme role a jouer. Ils sont
classés suivant leurs compositions chimiques ainsi que la nature de la matrice polymere utilisée :
— Les propergols solides composites. Ils sont composés de particules oxydantes (perchlorate

d’ammonium, octogene, . . . ) liées dans une matrice polymere. Il s’agit des matériaux étudiés

1. Etat sous lequel se présente une substance solide finement broyée, pilée ou pulvérisée [Larousse 1986]



Introduction et contexte général de 1’étude

dans ce travail de these. Nous obtenons un butargol® si la matrice est un polybutadiene,
un isorgol® si la matrice est un polyuréthane, ou encore un sililargol® si la matrice est un
silicone. Si des particules de perchlorate d’ammonium sont coulées dans un polybutadiene,
nous obtenons une butalite®. D’autres charges peuvent étre ajoutées (particules réductrices

par exemple). Ils sont produits par malaxage puis moulés.

— Les propergols solides & double base homogenes. 11 s’agit d’'un mélange colloidal de nitro-

cellulose et de nitroglycérine homogene. Ils peuvent étre moulés ou extrudés.

— Les propergols solides a double base composites. Ils sont composés, tels que les propergols
solides composites, de particules oxydantes coulées dans une matrice polymere elle-méme

énergétique.

Les propergols solides composites sont principalement utilisés dans la propulsion des lanceurs
spatiaux tels que la fusée Ariane, ainsi que tout autre missile, qu’il soit stratégique, comme le
missile francais M51, ou tactique. La figure 1 est une photographie d’un lancement du missile
stratégique francais. Plusieurs étages de propergol solide de compositions chimiques et de géo-

métries différentes assurent a l’engin la poussée nécessaire au parcours de la trajectoire voulue.

Les polymeres sont des matériaux constitués de macromolécules enchevétrées, liées et éven-
tuellement ramifiées. Suivant la composition chimique et 'organisation structurale de ces macro-
molécules, ils peuvent étre appelés différemment. La figure 2 montre ’organisation hiérarchique

de cette famille de matériaux.

La matrice polybutadiéne (ou plus précisément polybutadieéne hydroxy téléchélique p-BHT)
est typiquement un élastomere. La température d’utilisation est supérieure a sa température de
transition vitreuse et il convient de le vulcaniser > pour lui conférer une rigidité nécessaire. Les
polymeres chargés sont fabriqués pour donner au matériau les propriétés, souvent mécaniques,
désirées. En effet, I’ajout de particules de noir de carbone, par exemple, renforce le matériau po-
lymeére (par exemple dans les pneus) grace aux interactions charges-matrice et charges-charges.
Concernant les propergols solides, deux objectifs sont recherchés : un contenu énergétique et des
propriétés mécaniques suffisantes pour supporter les sollicitations rencontrées dans le cycle de vie
du matériau. Par conséquent, la formulation chimique du matériau conditionne le taux de charge
(quantité d’énergie libérée lors de la combustion) et les propriétés mécaniques sont optimisées

ensuite par le biais des parametres d’environnement de polymérisation et/ou de vulcanisation.

2. Opération visant & former des ponts chimiques supplémentaires entre les macromolécules d’un élastomere
empéchant les déformations permanentes par écoulement visqueux. Découverte en 1839 par Goodyear, la vulca-
nisation du caoutchouc naturel par le soufre consiste en un masticage a chaud [100-140 °C] au cours duquel sont
introduits des plastifiants, de 'oxyde de zinc, des accélérateurs et du soufre [3 & 10 %]. [Larousse 1986]
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FI1GURE 1 — Photographie du missile M51. La dissuasion nucléaire frangaise emploie la propulsion
solide. Plusieurs étages a propulsion solide sont assemblés et plusieurs compositions et types
de propergols sont utilisés. Lors du décollage, le premier étage est allumé et la combustion du
propergol engendre une force de poussée vers le haut. Un étage est largué lorsque tout le propergol

est brilé [Aerospatium 2016].
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Polyméres

Thermo-
Amorphes Semi-cristallins Elastoméres
durcissables

FIGURE 2 — Représentation de la hiérarchie nominative des matériaux polymeres. Il existe plu-
sieurs classes de polymeres. Tous sont des arrangements de macromolécules. Ils se distinguent par
le degré de tridimensionnalité de ’organisation de ces molécules, leurs densités, leurs propriétés
mécaniques, la plage de température d’utilisation [Toutlemonde 2016].

Les propergols modernes sont des matériaux qui embarquent les deux acteurs mis en jeu dans
une réaction de combustion : I'oxydant (comburant) et le réducteur (combustible). La combus-
tion peut donc se dérouler sans I'oxygene de l'air. Dans les compositions les plus usuelles, des
particules de perchlorate d’ammonium (particules actives) sont oxydantes et présentes a hauteur
de 65 & 85%massique. L'autre partie est réductrice et est composée de matrice polymere et éven-
tuellement de charge d’aluminium suivant les performances recherchées. Les charges oxydantes
sont des solides pulvérulents et doivent donc étre liées pour acquérir une rigidité et pour garantir
une homogénéité suffisante. Ces charges sont liées dans une matrice polymere (présente approxi-
mativement & 14%,,) qui est, dans ces mémes compositions les plus usuelles, du poly-butadiéne
hétéro-télechélique (p—BHT). Nous en apprendrons plus dans une partie dédiée au matériau
d’étude. L’assemblage des monomeres 1, 3—butadiene par réaction de polymérisation donne lieu,
a l'aide de quelques agents ou additifs supplémentaires (par exemple des plastifiants), & un po-
lymeére relativement ramifié (Cf. figure 3), donc relativement solide par rapport & un polymere
linéaire. Assemblés par malaxage, puis apres polymérisation, ces trois composants forment un
matériau granulaire a tres forts contrastes, qu’ils soient physiques, chimiques ou mécaniques.

Typiquement, la rigidité d’un tel matériau n’excede pas quelques MPa.

4
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FIGURE 3 — Réaction de polymérisation donnant le p-bht [Wikipédia 2017].

Un propulseur est schématiquement ’assemblage d’un chargement de propergol contenu dans

une virole, et d’'une tuyere. La figure 4 montre les principaux organes d’un propulseur. On recense :

structure

tuyére

FIGURE 4 — Schématisation de la composition d’un corps de propulseur

La structure (aussi appelée virole). Il s’agit de I'enveloppe extérieure du propulseur. Elle
contient le matériau énergétique. Elle doit résister a la pression et aux hautes températures

induites par la combustion du propergol.

Le propergol solide. C’est le matériau énergétique par définition. Par sa combustion, il est

a origine de la génération de gaz chauds.
Un allumeur. C’est le déclencheur de la réaction de combustion du propergol.

Un canal central. Il s’agit de la majeure partie de la chambre de combustion du moteur.
Sa géométrie varie durant la combustion. Lors de I'allumage du propulseur, il y a mise en

pression de ce canal et un flux de gaz dirigé vers la tuyere apparait.

Une tuyere. C’est le moyen de transformer une énergie chimique et la pression dans le canal

en énergie cinétique. Par sa géométrie, la tuyere accélere les gaz chaud générant une force
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de poussée.

Différents type de tuyeres existent 2, cependant nous avons presque toujours affaire a des tuyeres

de type Laval.

Une tuyere convergente permet d’accélérer des gaz circulant a des vitesses subsoniques jusqu’a
(et sans jamais dépasser) Mach® 1. Une tuyere divergente permet d’accélérer des gaz circulant &

des vitesses supersoniques.

Une tuyere de Laval permet de combiner les effets de ces deux tuyeres. De ce fait, c’est au col
de tuyere que la vitesse des gaz atteint Mach 1. Enfin, pour controler la trajectoire du lanceur, la
tuyere peut étre orientable de quelques degrés (3 & 15° d’aprés Davenas [1989]). Les propulseurs

sont dimensionnés pour fournir une force de poussée F' définie par :

F = Mtyyere Véjection + Scol (pdivergent _penvi'ronnement) (1)

ou Myuyere est le débit massique de la tuyere, vejecrion €st la vitesse d’éjection des gaz, Scq; est la
section du col de la tuyere (i.e. la section minimale de la tuyere, voir sur la figure 4), Ddivergent
est la pression a Sco; €t Penvironnement €6 1a pression extérieure.

Le débit massique de la tuyere est une fonction de la pression dans la chambre de combustion et

de la section au col S.,; de la tuyere et est définie par :
mtuyére = Cdpscol (2)

Cy est le coefficient de débit de la tuyere (il n’a pas d’unité). Il est fonction de la nature des
gaz éjectés, de la température et de la pression de ceux-ci, p est la pression dans la chambre de
combustion
Au canal (c’est-a-dire dans la chambre de combustion), le débit massique de propergol est défini
par :

Mpropergol = Ppropergol Scombustion Vecombustion (3)
ou p est la masse volumique du propergol, S est la surface offerte a la combustion et v la vitesse

de combustion. On note que le débit 171,,0pergor €st le débit de propergol brilé alors que 1isuyere

est le débit massique au col de la tuyere. D’apres les équation 2 et 3, on a :

1 D

Ppropergol Scombustion

Cd Scol (4)

Vcombustion —

3. Une tuyere peut étre convergente, divergente ou les deux; c’est le cas des tuyeres de Laval.
4. Le nombre de Mach est défini par le rapport de la vitesse matérielle par la célérité du son

6
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On note que la vitesse de combustion est la combinaison d’un terme dépendant des propriétés
matériau 1/p, un terme dépendant de la cinétique de combustion p/Secompustion €t un terme de
géométrie Cy S.p;. Cette équation montre qu’a tout moment, dans un propulseur donné et rempli
d’un propergol donné, la vitesse de combustion est proportionnelle a la pression dans la chambre
de combustion. D’autre part, grace a des essais expérimentaux sur des moteurs pour différents
rapports Seor/Scombustion (maitrisé lors de la conception et fabrication du moteur), il est possible
de montrer que la vitesse de combustion est une propriété propre a chaque propergol et que la

pression de fonctionnement est décrite par la loi de Vieille :
Vecombustion — apn avecn < 1 (5)

Lorsque les équations 4 et 5 sont vérifiées, nous obtenons le point de fonctionnement du moteur

(vo, po)-

y immys) Ca  Sca
v = P Scouvict
v (p)
v, e \,7
/ L]
Vi / //
pmiﬂ po pmax p‘ﬂ :I; (Mpa)

FIGURE 5 — Tllustration du point de fonctionnement d’un moteur & propergol solide [Davenas
1989].

Nous introduisons maintenant la variable de serrage du propulseur K :

Scombustion
K = Zcombustion 6
Scol ( )
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Et ’équation 4 peut donc s’écrire sous la forme :

1 Cy
S
Ppropergol K

(7)

Ucombustion —

L’équation 7 montre qu’une variation du serrage induit une variation de 1’équilibre de pression
dans la chambre de combustion. Une variation de K peut étre volontaire (pour respecter une
loi de poussée) ou involontaire (due & 'endommagement du propergol par exemple; et plus gé-
néralement & Paugmentation de la surface en combustion ou & un bouchage de la tuyere). En
particulier, si Scompustion augmente, K diminue et la pente de la droite décrite par I'équation 7

diminue (voir la droite v’(p) sur la figure 5). Le point de fonctionnement est donc déplacé en

(v5, Pp)-

Quelques notions : vulnérabilité des propulseurs

Le champ de la vulnérabilité des systemes propulsés est issu de la volonté de maitriser les
risques opérationnels ainsi que les faiblesses des propergols solides dans le cycle de vie d'un pro-
pulseur, de la mise en ceuvre jusqu’au théatre d’opérations (voir tableau 1). Lorsque le propergol
a acquis ses propriétés mécaniques et est mis en forme dans un corps de propulseur, la vulnéra-

bilité des propulseurs entre en jeu pour identifier les risques inhérents a 1'utilisation du moteur.

Pendant leur cycle de vie, les matériaux sont soumis & des sollicitations nominales (démou-
lage, retrait thermique, stockage, manutention, allumage, mise en pression lors du décollage de la
fusée ou du tir du missile, ...) et peuvent étre soumis a des sollicitations accidentelles : ce serait
par exemple le cas d’une chute ou de tout autre agression. Des situations accidentelles, telles
que présentées, sont déja apparues dans ’histoire des matériaux énergétiques. Le tableau 2 cite
quelques unes de ces situations non souhaitables qui ont causé de lourdes pertes. Au vu de ce
type d’évenements redoutables, la maitrise des risques pyrotechniques est devenue une priorité

pour tout industriel de I’armement. Le but du département Vulnérabilité est donc d’évaluer le

Type de sollicitation ~ Temps caractéristique  Températures recontrées [°C]

démoulage 1h 20 - 60
retrait thermique 2-10] 20
stockage 1 année 0-30
tir 10ms-1s -50

TABLEAU 1 — Quelques exemples de sollicitations rencontrées en régime de fonctionnement no-
minal et leurs conditions.



Quelques notions : vulnérabilité des propulseurs

risque associé a différents types d’agressions. Un modele numérique est donc en développement

pour prévoir cette violence de réaction.

Date Cause

Effet

Bilan

Janvier 1947 Chute d’une bon}be dans
un entrepot
Chute d’une caisse de
grenades lors du
déchargement d’un navire

Mars 1960

Départ accidentel d’une
roquette sur le
porte-avion Forrestal

Juillet 1967

Accident lors d’un
appontage sur le
porte-avion Nimitz

Mai 1981

Incendie lors du transport
d’obus dans une base du
Koweit

Juillet 1991

Détonation du
stock entier

Explosion du stock
de munitions

Incendie sur le

pont d’envol et

dans plusieurs
soutes

Incendie et
explosion d'une
munition

Explosion des
munitions

10 vies, dépot détruit

Navire détruit

134 vies, 161 blessés,
21 avions détruits,
43 endommagés

14 vies, 3 avions
détruits, 9
endommagés

2 vies, 45 blessés, 14
chars détruits et 35
véhicules détruits

TABLEAU 2 — Recensement de quelques situations accidentelles survenues [Discussions, réunions]

Du point de vue chimie, les matériaux énergétiques sont fondés sur I’assemblage de composants

dont I'enthalpie de formation est la plus élevée possible pour permettre une restitution maitrisée

en 'absence d’oxygene de leur énergie interne lors de la réaction de combustion. Cette restitution

d’énergie se fait par des mécanismes d’oxydoréduction intra ou extra moléculaires. Selon les

parametres de réaction, le mode de décomposition des propergols solides peut étre de différentes

natures : on parle de combustion ou de détonation (la déflagration est une combustion ayant des

vitesses d’avancement plus élevées). Ces deux modes de décomposition sont accompagnés d’effets

divers :

— La combustion

— dégradation thermique des especes (convection, rayonnement).

— dépend de la surface offerte (réaction de surface).

— La détonation

— dégradation mécanique (onde de choc).

9



Introduction et contexte général de 1’étude

— réaction en volume.

Lors d’'une combustion, des espeéces chimiques sont mises en jeu, se décomposent et forment
des gaz selon leurs propriétés intrinseques, la température et la pression. Le mode de combustion
nominale (ou combustion dite conductive) est piloté par la masse volumique du propergol, la
surface en combustion ainsi que le débit massique de propergol comme le montre ’équation 3.
Dans un matériau sain, a pression atmosphérique, la zone de réaction s’étale sur une épaisseur
de l'ordre de la dizaine de micrometres (Cf. figure 6) et avance en couche paralléle (on dit que le
propergol briile en feuille de cigarette). La température du milieu est décrite par I’équation de

la chaleur restreinte a sa composante de conduction, soit :
or
ch + ?? =q (8)

Il en découle que la température du milieu, & la position y (par rapport & la surface du

propergol) est :
Vo

To T, (9)

ou T est la température de surface, T; est la température initiale (ou environnante), ve est la

vitesse de combustion et « est la diffusivité thermique définie par :

A

a:p?

avec A la conductivité thermique, p la masse volumique et C la capacité thermique massique.

Lorsque la combustion entre dans un régime non-nominal (combustion non contrélée, avec
variation de volume), au flux de conduction s’ajoute un flux de convection du a la génération
supplémentaire de produit de réaction obtenue par 'augmentation de surface en combustion (Cf.
figure 7). D’apres 'équation 3, le débit massique de propergol augmente. Puis d’apres I’équation 4,
la pression dans la chambre de combustion augmente a son tour. S’en suit une série de phénomenes

en cascades pouvant engendrer la perte du moteur :
— La pression dans la chambre de combustion augmentant, I’enveloppe structurale se déforme.

— Le propergol, solidaire de son enveloppe, subit de méme la dilatation. Cette dilatation se

traduit localement par un état de contrainte de traction a la surface interne du propergol.

— Cette élévation de contrainte peut étre a l'origine de l'activation d’un défaut ou de la
propagation d’une fissure dans le propergol, se traduisant par une augmentation de surface

en combustion.

10
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Equilibre

Equilibre, p

=100 pm

i = Zone thermiquement affectée * P

NS&odo —
Materiau énergetique 0 2000 4000

Conduction "
sam Temperature

= vitessede
combustion

FIGURE 6 — Illustration d’une combustion nominale, point de fonctionnement (vg, pp) sur la

figure 5.

Equilibre, P >>p Equilibre

1
uement affectée

=1lcm

jermiq
I

= Matériau énergétique 0 2000 2000
Conduct|_on+ endommagé T .
convection empérature
= survitesse de
combustion

F1GURE 7 — Illustration d’une combustion non maitrisée, combustion anormale avec augmentation
de surface, point de fonctionnement déplacé en (v, pfj) avec v >> v > vg et py >> p{ > po

(voir figure 5).
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— La surface augmente donc le débit massique de propergol augmente. Donc la pression dans

la chambre de combustion augmente.

Comme le débit massique de propergol, piloté par ’équation 4, est fonction de la surface en
combustion, incluant donc chaque levre de (micro)fissure, il existe alors un risque d’éclatement
du moteur qui est le risque ultime encouru si le matériau énergétique montre un endommagement
préexistant, si la mise en ceuvre du matériau énergétique laisse apparaitre de la porosité ou plus
généralement si le matériau offre une surface en combustion initiale trop élevée. L’augmentation

induite de vitesse de combustion est appelée survitesse.

Au vu de ces informations typiquement recensées lors d’utilisations anormales, des contre-
mesures ont été mise en place pour pallier les risques inhérents. Ces préoccupations de sécurité

s’organisent logiquement et de maniere complémentaire :

— Evaluation des risques encourus par la réalisation d’essais de laboratoire normés complétée

par le calcul par simulation numérique.

— Mise au point de nomenclatures des matériaux énergétiques visant a encadrer la sécurité

au travail complétée par les directives SEVESO.

— Atténuation des effets sur 'Homme d’un fonctionnement non désiré par la mise en place du
concept MUnition & Risques ATténués (MURAT). Il s’agit de mettre en place des armes
moins dangereuses lors de situations accidentelles ou du stimuli de théatres d’opérations

(chocs, impacts, chutes, courants électriques, .. .).

La problématique de I’emballement de la combustion dans les boosters est le fruit d’un phé-
nomene couplé entre une fragmentation impliquant des portions de plus en plus petites et une
réaction pyrotechnique de plus en plus intense compte tenu de la réduction de taille de ces
volumes. Ainsi la fragmentation mécanique du matériau actif constitue un point central a la
compréhension du risque d’emballement pyrotechnique. Le theme de la fragmentation méca-
nique étant le point principal de cette these. Il est donc important d’identifier le comportement
des matériaux actifs par une caractérisation des lois constitutives régissant les relations entre
contraintes et déformations, pour des régimes quasi-statiques et dynamiques ; ceci en considérant
également des essais aptes a induire des niveaux d’intensité de contraintes permettant d’initier

et de propager un réseau de fissures au sein du matériau actif.

Problématique générale de la these

Apres avoir introduit ces quelques notions, nous pouvons d’ores et déja dire que I’étude de I'en-
dommagement des propergols solides consécutif a un chargement mécanique dynamique résultant

d’une sollicitation d’impact ou de choc constitue I'un des enjeux de cette these. Le comportement

12



Objectifs de la these et démarche adoptée

mécanique intrinseque au matériau en est un autre aspect essentiel. L’objectif principal de ces

travaux s’articule autour de deux axes :

— développer les connaissances sur le comportement mécanique du matériau en développant

de nouvelles méthodes expérimentales (travaux développés au sein du laboratoire 3SR),

— alimenter un modele numérique développé au Centre de Recherches du Bouchet d’Ariane
Group pour étre en mesure de prévoir la violence de réaction suite a une sollicitation
dynamique. Autrement dit, étendre les capacités du modele nommé HRVM du régime

quasi-statique vers le régime dynamique.

Durant plusieurs années, le comportement mécanique a été étudié selon des modes opératoires
normés (norme sur la caractérisation mécanique en traction uniaxiale par exemple [NF T70-315
2004]). Grace a des sollicitations simples et homogenes comme la traction uniaxiale, entre autres,
Ariane Group a pu acquérir les connaissances nécessaires pour dimensionner des systémes pro-
pulsés. Une modélisation numérique du comportement mécanique (modele HRVM) a été retenue,
puis “codée” et alimentée pour prévoir le comportement des propergols au cours de leur cycle de
vie sans couvrir le cadre des sollicitations du régime dynamique pour lesquelles la modélisation
montre de trop faibles capacités. En effet, lorsque ce modéle numérique est employé pour simuler
le comportement mécanique du matériau lors d’un chargement d’impact, le matériau s’endom-

mage trop rapidement alors que ’expérience montre que des fragments demeurent.

L’objectif principal d’Ariane Group était donc, a travers un contrat de collaboration faisant
I'objet des travaux de la these, de bénéficier de I'apport de méthodes expérimentales innovantes
développées au sein du laboratoire 3SR pour améliorer la caractérisation mécanique des proper-
gols ainsi que d’observer les effets dus aux hautes vitesses de déformations. De plus, en partant
du modele numérique déja en place au laboratoire de Calcul Scientifique du Centre de Recherches
du Bouchet, ces travaux expérimentaux apportent un enrichissement de la loi de comportement
permettant de prévoir plus convenablement le comportement mécanique des propergols solides

par voie de simulation numérique.

Dans le cadre du contrat de recherche écrit entre Ariane Group et le laboratoire 3SR de
Grenoble, il a été proposé de développer trois types d’essais permettant de caractériser le com-
portement mécanique des propergols solides et traction uniaxiale, d’étudier le comportement
hydrostatique et déviatorique de ces matériaux ainsi que son endommagement sous chargement

d’impact [Forquin et al. 2015].

Le département Vulnérabilité souhaite pouvoir modéliser toute sollicitation mécanique, qu’elle

soit lente ou rapide, par des codes de calcul basés sur la méthode des éléments finis, tels qu’Abaqus

13
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ou LSDyna. Pour ce faire, une caractérisation mécanique exhaustive du matériau est nécessaire,

incluant les hautes vitesses de déformation.

Plan de la these

Le premier chapitre présente un état de I’art concernant le comportement mécanique des
polymeres chargés. Les différents moyens utilisés pour étudier le comportement mécanique du
matériau sont présentés. Le modele développé et utilisé au Centre de Recherches du Bouchet
d’Ariane Group sera alors introduit pour mettre en évidence les failles décelées lorsqu’on le
confronte a un essai expérimental. Un résumé de 1’étude bibliographique viendra clore ce cha-

pitre.

Le chapitre 2 propose une description du matériau d’étude. Il s’agit d’un matériau représen-
tatif des propergols solides, c’est a dire qu’il est morphologiquement équivalent mais inerte. Puis
nous aborderons la caractérisation quasi-statique, c’est-a-dire dans une gamme de vitesses de

déformation inférieure & 1571, Des essais de traction et de compression ont été entrepris.

Le chapitre suivant propose une caractérisation mécanique du comportement dynamique du
matériau grace aux essais expérimentaux proposés par le laboratoire 3SR. La conclusion de ce cha-
pitre explicitera les différences observées expérimentalement entre les domaines quasi-statiques

et dynamiques.

Un essai original d’impact sur la tranche est ensuite exposé. Il s’agit d’un essai développé sur
des matériaux fragiles qu’il a fallu adapter aux matériaux de type propergols solides. Cet essai est
dédié a des analyses quantitatives de 'endommagement généré au sein d’un échantillon soumis

a une sollicitation dynamique de type impact.

Fort de ces données expérimentales acquises, le chapitre 5 de ce manuscrit est dédié a la
modélisation numérique. Nous explicitons les modifications menées durant ce travail de these.
L’observation des principes mécaniques qui motivent ’alimentation de la loi de comportement
servent et serviront a mettre a jour le modele numérique. Pour finir, une épreuve numérique est

menée et validera le modele numérique implémenté.

Une conclusion récapitule les travaux menés durant la these et la méthodologie de caractérisa-

tion répondant a la problématique posée. Puis des voies de recherche sont proposées pour étayer
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le besoin en caractérisation des matériaux.
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1.1 Microstructure et fabrication

Les propergols solides composites sont issus du mélanges de plusieurs consituants : une ma-
trice, des charges énergétiques et des additifs. La figure 1.1 montre la composition ainsi que les

proportions des constituants.

La matrice des propergols solides assure I'intégrité physique du matériau en transmettant les
efforts mécaniques [Davenas 1989]. Elle peut étre différente selon les performances recherchées.
Le p—BHT est le plus couramment utilisé [Canselier 2005], mais d’autres existent avec des pro-
priétés moins réductrice comme le polyazoture de glycidyl (PAG) [Franckel et al. 1992] ou le
polyadipate d’ethyléneglycol (PADEG) [Mateos 2003].

Les charges délivrent 1’énergie lors de la combustion. Les charges peuvent étre de différentes
natures : elles peuvent étre oxydantes ou réductrices, ou les deux. Par exemple, le perchlorate
d’ammonium est un oxydant, I’aluminium est réducteur ; le HMX embarque en son sein des deux

acteurs de la réaction d’oxydoréduction. Les performances sont régies par le choix des charges

17
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FIGURE 1.1 — Hlustration de la composition d’un propergol solide composites. La surface prise
par chaque consituants est proportionnelle a sa fraction volumique dans la ise en ceuvre du
matériau [Toutlemonde 2016].

ainsi que leur fraction lors de la mise en ceuvre. Vratsanos et Farris [1993] ainsi que Kim et al.
[1985] montrent que la taille des charges influence le comportement mécanique des matériaux
et Mehilal et al. [2009] ainsi que Sun et al. [2017] montrent que le facteur de forme des charges
influence le comportement a rupture par la concentration des contraintes au voisinage des charges
anguleuses. Oberth et Brunner [1965] et Gallier et Hiernard [2008] identifient, dans un cadre plus

général, a 200 um la limite haute de la taille des charges.

Il en résulte un matériau a forts contrastes comme peut en témoigner la figure 1.2. Cette figure
montre le module d"Young des matériaux en présence (liant p—BHT et charges d’aluminium) en
fonction de la distance a Uinterface liant/charge. On montre ainsi que la rigidité du liant est de
5 M Pa, la rigidité des charges est trop élevée pour étre mesurée précisément par cette sonde et
la rigidité du matériau varie au sein de l'interphase, de la rigidité de la matrice vers celle de la

charge.

La fabrication d’un propergol passe par plusieurs étapes montrées sur la figure 1.3.

1. La premiere étape est la préparation du "prémix” : il s’agit du mélange du liant élastomere

ainsi que des additifs.

2. Au mélange obtenu sont ensuite ajoutés les charges de différentes granulométries dans un
ordre précis afin d’obtenir le taux de charge souhaité. Le mélange se fait mécaniquement

pour obtenir une pate suffisamment homogene.
3. L’ajout des agents de réticulation est réalisé.

4. Le mélange est alors coulé dans le moule adéquat. Le moule peut étre directement la struc-

ture du moteur ou bien des moules congus spécialement pour la distribution d’échantillons.
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Contrainte

Contrainte (MPa)

10 pm Distance (um)

FIGURE 1.2 — Tlustration mésoscopique des propergols solides (Butalane®) dans le voisinage
des plus petites charges trouvées (aluminium - 25 gm). Observation AFM réalisée au Centre de
Recherches du Bouchet . Cartographie de rigidité par nano-indentation et évolution de la rigidité
en fonction de la distance & linterface liant/charge en plusieurs endroits de la cartographie
montrée [Toutlemonde 2016].

Mél i .
Fabrication du clange :AJC‘Ut de Coulée du .
remix desichargesit I'agent de propergol dans Cuisson
: du premix réticulation le moule

FIGURE 1.3 — schématisation de la méthode de fabrication des propergols solides compo-
sites. [Toutlemonde 2016].

Dans le dernier cas, le bloc obtenu est alors divisé en omettant une partie de bord définie

pour éviter les variations de propriétés mécaniques.
5. Le moule est alors placé en étuve pour la cuisson.

L’ensemble est ensuite placé en refroidissement. Des controles non destructifs peuvent avoir lieu

dans le cas de produits industriels.

1.2 Comportement

Le comportement mécanique des polymeres chargés est modulaire et évolutif, c’est a dire que
chaque trait de comportement peut étre identifié par un essai expérimental donné et donc que
chacun de ces traits peuvent étre traités séparément. Le comportement global des propergols

solides est hyperviscoélastique non linéaire endommageable [Davenas 1989, Nadot-Martin 2009).

Nous allons voir dans ce chapitre les différents traits de comportement des polymeres chargés.
La matrice élastomere est classiquement qualifiée d’hyperélastique [Davenas 1989] comme peut
le montrer la figure 1.4. Cette figure montre une courbe contrainte déformation issue d’un essai

de traction mené sur un élastomere PAG.
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FIGURE 1.4 — Courbe contrainte déformation issue d’un essai de traction sur PAG [Toutlemonde
2016]. Hlustration de I'hyperélasticité du liant PAG.

Cependant, les essais réalisé durant ces travaux de these sont effectués sur matériau composite.

Le caractere hyperélastique du matériau ne sera donc pas traité dans cette these.

1.2.1 Viscoélasticité
Données expérimentales

La viscoélasticité s’explique par des mouvements intra et intermoléculaire qui se traduisent
par une dépendance de la raideur du matériau a la vitesse de déformation et a la température

comme en témoigne la figure 1.5 ainsi que la figure 1.6.

Cette figure montre le caractere viscoélastique du comportement mécanique du matériau. De
plus, on remarque la linéarité du comportement sur les premiers pourcents de déformation, ce

qui montre que '’endommagement peut s’amorcer a partir d’une contrainte seuil.

Du point de vue phénoménologique, la réponse d’un matériau viscoélatique a une déformation
(relaxation) ou une contrainte constante (fluage) varie au cours du temps. Ces phénomenes sont
observables par des expériences de fluage (& contrainte constante) et de relaxation (a4 déformation
constante). La figure 1.7 montre le comportement typique d’un matériau viscoélastique a ce
type de sollicitations. Pour une succession d’évenements, ’état final correspond a la somme des
modification apportées par chaque chargement mécanique selon le principe de superposition de

Boltzmann (voir figure 1.8).
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FIGURE 1.5 — Observation expérimentale de la viscoélasticité. La rigidité apparente du matériau
varie avec la température ainsi que la vitesse de déformation. L’axe noté "temps” peut étre défini
par Iinverse d’'une vitesse de déformation. Dans la partie I, le matériau est rigide est cassant.
La partie II est une phase de transition vers un état de grande déformabilité ou les mouvement
moléculaires ne sont plus inhibé par les faibles températures et le matériau devient viscoélastique.
Dans la partie I11, les propriétés mécaniques sont stabilisées : un module d’élasticité tres faible et
un allongement a rupture tres élevé (500 voire 1000% pour certains caoutchoucs). Dans la partie
IV, bien que solide, les propriétés mécaniques du matériau s’effondrent et son comportement est
assimilable & celui d’un un fluide visqueux non-Newtonien quasi-incompressible [Traissac 1995].

Equivalence temps-température

L’équivalence entre le temps et la température est issue du constat qu’un matériau peut ré-
pondre de maniere identique lorsqu’il est sollicité de deux maniere différentes. Il s’agit de deux
conditions expérimentales menant au méme état viscoélastique [Azoug 2010]. Cette équivalence
temps-température est vérifiée pour de nombreux élastomeres. 11 s’agit du principe d’équivalence
donné par Williams et al. [1955] selon lequel un état viscoélastique est relatif aux conditions expé-
rimentales. De ce fait, on peut identifier deux conditions expérimentales différentes qui donnent le
méme état viscoélastique. Dans ces deux cas, les modules d’élasticité seront identiques. Cette mé-

thode s’applique dans la zone incluse entre le domaine vitreux et la fin du plateau caoutchoutique.

La viscoélasticité est décrite, dans le domaine temporel, par une courbe maitresse de rigidité.
Pour chaque temps de sollicitation, une rigidité est mesurée. Le temps de sollicitation peut étre
défini de plusieurs manieres. Il peut étre le temps ou la linéarité de comportement est perdue,
ou le temps auquel la rupture intervient. Dans ce manuscrit, et afin de garder une cohérence
entre tous les essais expérimentaux, le temps de sollicitation sera défini a la contrainte maximale

atteinte.

Neviere [2006] a mis en évidence le dysfonctionnement de ce type d’équivalence dans le do-

maine dynamique, c’est & dire aux temps court. Autrement dit, le résultat n’est pas celui auquel
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FI1GURE 1.6 — Mise en évidence de la viscoélasticité d’un propergol solide. La réponse en contrainte

a une traction uniaxiale

differe suivant les conditions expérimentales [Azoug 2010].

S0 | e® |
c50 £ 0

= =
&(t) o(t)

F1GURE 1.7 — Comportement d’un matériau viscoélastique face a des expériences, a gauche, de
fluage et a droite, de relaxation.
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F1Gure 1.8 — Illustration du principe de superposition de Boltzman.

on s’attend lorsqu’on essai de confronter deux essais réalisés, a priori par 1’équivalence temps-
température, aux mémes états viscoélastiques. Il a mis au point, lors de ce travail, une extension
de I’équivalence temps-température pour normaliser une base expérimentale la rendant cohérente.

La figure 1.9 montre la normalisation des courbes expérimentales.

Pour I'étude du comportement mécanique des polymeres, plusieurs techniques expérimentales

sont, disponibles.

Les techniques expérimentales disponibles

L’analyse mécanique dynamique donne acces au comportement du matériau. Bien que le
terme “dynamique” apparaisse dans la dénomination du montage expérimental, on mesure la
rigidité du matériau jusqu’a des fréquences pouvant aller au dela de 100 Hz. Le principe de cet
essal est de solliciter un matériau an appliquant un profil de déformation de nature sinusoidale
autour d’un point d’équilibre. Le spectrometre sollicite I’échantillon sous forme d’oscillations

harmoniques de fréquence et d’amplitude de déformation constantes suivant :
€ = €0 + £q5in(wt) (1.1)

ou gg est la déformation imposée initiale, €, est 'amplitude de déformation et w est la fréquence.

La contrainte mesurée est alors de la forme :

o = 09 + ogsin(wt + 9) (1.2)
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FIGURE 1.9 — Résultats de la normalisation sur une base expérimentale réalisée sur un prepergol
a matrice p—BHT [Neviere 2006].

ou ¢ est 'angle de déphasage (ou angle de perte) tel que montré sur la figure 1.10.

Jalocha [2015] a, par exemple, employé cette technique pour identifier une courbe maitresse
complete en fonction du temps mais aussi en fonction de la déformation initiale imposée ; Azoug
[2010] a utilisé ce montage expérimental pour étudier 'influence des charges sur le comportement

et les non-linéarités de comportement (voir figure 1.11).

Lors de ses travaux sur I'extension de I’équivalence temps-température, Neviere [2006] a réa-
lisé des analyses DMA pour obtenir une équivalence temps-température convenable pour son
matériau (un propergol & matrice p—BHT). Il a donc obtenu des courbes maitresses du module
tangent, de la contrainte maximale ainsi que de la déformation & rupture (voir figure 1.12). On
note, sur la figure 1.12, que l'axe des abscisses est un temps réduit t/ar (avec t le temps et ar
un coefficient qui reflete la température du milieu et donné par I’équivalence temps-température
du matériau). Ce temps prend en compte la vitesse de sollicitation ainsi que la température &

laquelle I'essai expérimental a été réalisé.

L’essai de traction uniaxiale peut donner acces au comportement du matériau a différentes
températures et vitesses de déformation. II permet l'identification de la rigidité du matériau
en fonction du temps de sollicitation, mais aussi de mesurer la contrainte maximale en fonc-

tion de la vitesse de sollicitation et de la température. Utilisée par de nombreux auteurs, par
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FIGURE 1.11 — Influence de la présence de charges sur la norme du module complexe |E*| &
gauche et le facteur de perte tand & droite [Azoug 2010].
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FIGURE 1.12 — Courbes maitresses de rigidités, de contraintes maximales et de déformation a
rupture d’un propergol & liant p—BHT [Neviere 2006].
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FIGURE 1.13 — Mise en évidence de I'influence de la présence de charges dans un élastomere [Bou-
chart 2007]. Courbe contrainte conventionnelle-élongation.

exemple [Bouchart 2007] et [Zine 2006], pour la caractérisation respectivement d’'un EPDM /PP
(Ethyléne Propyléene Die-ne Monomere chargé en particules de Polypropyléne) et d’'un SBR/NC
(Styrene Butadiéne Rubber chargé en particules de noir de carbone). Grace & un moyen de me-
sure de la déformation agissant sur les entrées du dispositif (Appolor®), il est possible de réguler
la vitesse de la traverse [Bouchart 2007], ce qui permet de solliciter une éprouvette a vitesse de
déformation constante. La figure 1.13 met en évidence 1’évolution du comportement mécanique

d’un matériau élastomere lorsque qu’il est chargé.
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la compression simple peut étre considérée comme un moyen de caractérisation expérimen-
tale tant que les champs de déformation sont suffisamment homogenes pour déduire une rigidité.
Cependant, les matériaux & fort coefficient de Poisson (proche de 0,5) se caractérisent par un
fort effet tonneau lorsqu’ils sont compressés. Non seulement la rigidité déduite est fausse, mais
la contrainte maximale ne peut pas étre lue directement et précisément. En effet, sur une coupe
d’un échantillon cylindrique, le champ de contrainte forme un ”"X”. La détermination de l'instant
de rupture ne peut donc se faire que si 'on utilise de 'imagerie et sera déduite comme 'instant
ou une fissure débouche de I’échantillon. Les essais de compression simple sont donc plus com-
pliqués a interpréter. Il en va de méme pour des essais de compression dynamique aux barres
de Hopkinson, dont le moyen expérimental est schématisé en figure 1.14. Chen et al. [2017] ont
réalisé des essais de compression aux barres de Hopkinson a basses températures sur un propergol
similaire a celui de cette étude, c’est a dire a matrice p—BHT. Les échantillons utilisés sont de
10mm de diametre pour une hauteur de 5mm. Ils obtiennent une dépendance de la rigidité et
de la contrainte maximale avec la vitesse de déformation selon les graphiques de la figure 1.14
bien que la méthode d’obtention de la contrainte vraie ne soit pas explicitée. Ils concluent aussi
dans cette étude que la validité de I'équivalence temps-température est vérifiée contrairement
aux travaux de Neviere [2006]. Cependant, I'absence de moyens optiques de suivi de section au
court de I’essai rend impossible la mesure précise de la contrainte. De plus, 'instant de la rupture
n’est déductible que par la forme de la courbe contrainte déformation. Il n’est donc pas possible,

dans ce cas de figure, de certifier que ’échantillon a bien été endommagé voire atteint la rupture.

Les modeles disponibles

Afin de décrire convenablement le comportement viscoélastique, plusieurs modeles numériques
sont disponibles. Tous ont un point commun, ils sont composés de deux éléments rhéologiques

simples :
1. le ressort, qui permet de modéliser une élasticité
2. I'amortisseur, qui permet de modéliser la viscosité.

Le premier modele a citer est le modele de Maxwell. Il s’agit d’un modele rhéologique simple
comprenant un amortisseur et un ressort positionnés en série (voir figure 1.15a). Il permet de
décrire la viscoélasticité linéaire.

Dans ce cadre, le comportement du matériau est régit par ’équation différentielle :
6+ o0 = E¢é (1.3)

ot 77/ E est le temps de relaxation de Maxwell. La solution de cette équation différentielle est un
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FIGURE 1.14 — Schématisation du montage expérimental des barres de Hopkinson. Le compor-

tement mécanique d’un matériau peut étre étudié a de hautes vitesses de déformation via des
mesures par jauges de déformation dans des barres d’entrée et de sortie de propriétés mécaniques
connues. L’échantillon cylindrique est positionné entre les deux barres. Un chargement mécanique
de compression est généré par I'impact d’un barreau cylindrique contre la barre d’entrée entrai-
nant la formation d’une onde de compression qui parcourt tout le montage. Courbes contrainte

déformation issues d’essais de compression aux barres de Hopkinson [Chen et al. 2017]. Essais

réalisés a 25°C
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FIGURE 1.15 — Représentation schématique (a) du modele de Maxwell d’un ressort et d’un amor-
tisseur en série (b) du modele de Maxwell généralisé : mise en parallele de n modeles simples de
Maxwell et d’un ressort mis en parallele.

produit de convolution [Halphen et Son Nguyen 1975, Lakes 2009] de la forme :

olt) = [ E(t—T)dz(TT) dr (1.4)

avec £(t) la déformation, o(t) la contrainte et E(t) le module de relaxation. Une branche de
Maxwell est donc définie par un temps de relaxation ainsi que par une rigidité. Il en découle la
nécessité de réaliser un essai expérimental pour 'identification de la rigidité associée a chaque

branche.

Lorsque positionnés en parallele, ces deux éléments forment le modele de Kelvin-Voigt. Il est
régit par I’équation différentielle :
o = FEe 4+ né (1.5)

On note qu’il s’agit bien de la somme de deux termes, respectivement, d’élasticité Ee et de vis-

cosité ne.

Ces deux modeles sont trop simples pour représenter convenablement les essais expérimen-
taux [Moreau 2000]. I a donc fallu mettre a ’épreuve des modeles plus compliqués. C’est le cas

des modeles solides linéaires standards (SLS).

Le modele de Zener, assemblage d’un ressort et d'un modele de Kelvin-Voigt en série, est un
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Kelvin—Voigt

Maxwell

FIGURE 1.16 — Réponses des modeles de Maxwell, Kelvin-Voigt et Zener. On remarque que les 2
modeles simples restituent bien la relaxation ou le fluage et que le modele de Zener peut restituer
les deux sollicitations [Moreau 2000].

modele SLS définit par ’équation différentielle :
(EQ —+ El) o + 770' = EOE16 —+ 775 (16)

Le comportement de ce modele est plus réaliste (voir figure 1.16) mais pas assez représentatif

des résultats expérimentaux [Moreau 2000].

Le modele de Poynting et Thomason est aussi un modele SLS. Il est I'assemblage d’un modele

de Maxwell est d’un ressort en parallele. Il est régit par I’équation différentielle :
E10 + T]CT = EOE1€ —+ T](Eo —+ E1)€ (17)

Ce modele est généralement étendu par 'ajout de plusieurs modeles de Maxwell en parallele :
il S’agit du modele de Maxwell généralisé (ou modele de Weichert). Le module de relaxation est

alors calculé par :
n t

E(t) = Eo + Y Ee Tdr (1.8)

La relation de comportement reliant les tenseurs de contrainte et de déformation en élasticité

linéaire isotrope est donnée par :
oij = Mrace(e)] + 2G€';; (1.9)

avec A et G (aussi égal & p) les coefficients de Lamé. Dans le cas de 'incompressibilité, on admet

que le coefficient de Poisson est proche de 0.5. Cette relation peut donc devenir :
o = 3K trace(e)] + 2G €'y (1.10)

Le tenseur des contraintes est la somme d’un terme hydrostatique 3 K trace(e)l et d’un terme

30



1.2. Comportement

1.4 T T T T T

Experimental

0.8 -

PKI [MPa]

02 - : 8

1 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5
Stretch [-]

F1cURE 1.17 — Illustration du comportement mécanique d'un élastomere fluoré. La contrainte to-
tale est la somme d’une contrainte hyperélastique, d’une contrainte visqueuse et d’une contrainte
d’hystétéris [Vandenbroucke 2010].

déviatorique 2 G ¢';;.

Pour traiter, de maniere plus précise, le comportement mécanique d’un élastomere, Van-
denbroucke [2010] a employé un modele ol la contrainte totale est calculée par la somme de
contraintes d’origines multiples. En effet, un modele hyperélasto-visco-hystérésis a été développé.
Dans ce modele, trois contraintes sont calculées indépendamment pour ensuite sommées (voir

figure 1.17.).

Le modele High Reaction Violence Model (HRVM) [Moriceau et Poirey 2016] est la combinai-
son de deux modeles distincts qui a pour but de prévoir la violence de réaction consécutivement
a une sollicitation dynamique ayant créé un endommagement dans le propergol. Dans ce modele,
I’équation 1.10 est reprise par deux lois de comportement qui décrivent chacune les parties dé-
viatorique et hydrostatique de la contrainte. Le modele de Maxwell généralisé et proposé pour
représenter la partie déviatorique tandis que la contrainte volumique est calculée par une loi

d’élasticité linéaire. La contrainte est alors définie par :

t—T

n t —
oij = 2 | Exc€’iy + Z/ Eie Ti ¢y(r)dr| + 3K trace(e)l (1.11)
T Jo

1.2.2 Endommagement et rupture
Données expérimentales

L’étude de I'endommagement des propergols solides composites est déterminante dans la

conception et la sécurité des moteurs. En effet, un endommagement présent dans un proper-
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FIGURE 1.18 — Illustration des mécanismes d’endommagement dans un élastomere chargé. Courbe
contrainte déformation associée & des micrographies réalisées au MEB et schématisation des
mécanismes [Azoug 2010].
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FIGURE 1.19 — Courbe contrainte déformation et courbe de dilatation correspondante pour un
essais de traction sur élastomere chargé mené au Laboratoire d’analyses du Centre de Recherches
du Bouchet. Trois phases sont identifiables [Azoug 2010, Toutlemonde 2016].

gol peut entrainer des conséquences désastreuses lors de l'allumage de celui-ci. C’est pourquoi
son étude est prépondérante dans les connaissances du comportement mécanique des matériaux

de type élastomere chargé.

L’endommagement peut étre étudié par plusieurs voies. Farris [1964] a proposé et développé un
montage expérimental (voir figure 1.19) permettant la mesure de dilatation volumique pendant
un essai de traction. Toutlemonde [2016] a réalisé des essais au dilatometre de Farris et a identifié
trois phases d’endommagement. La figure 1.19 montre une courbe contrainte déformation et la
dilatation correspondante durant un essai de traction au dilatometre de Farris. Sur cette figure,

on distingue :

1. Une phase linéaire ol aucun endommagement n’apparait. Il s’agit d’'un comportement

incompressible.

2. Une phase d’apparition de cavités au voisinage des charges, ’endommagement débute. Une

augmentation du nombre de sites sur lesquels s’amorcent des défauts est observée.

3. Une phase de croissance des cavités accompagnée d’un phénomene de décohésion entre la
matrice et les charge [Oberth et Brunner 1965]. Lors de la traction, les fissures créées sont
issues de ces cavités. Ensuite ces fissures se propagent en suivant 'interface liant-charge

par contournement des charges rigides [Toutlemonde 2016].
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Une caractérisation mécanique exhaustive est nécessaire dans tous les régimes de chargement
que voit le matériau dans son cycle de vie (fonctionnel et accidentel). L'une de ces sollicitations
fonctionnelles est Pallumage (la sollicitation tir). Cette étude est déterminante dans le dimen-
sionnement des moteurs. En effet, le matériau énergétique étant collé a ’enveloppe stucturale,
les comportements de 1’enveloppe, de l'interface propergol/enveloppe structurale ainsi que du
propergol lui-méme doivent étre étudiés dans ces conditions. On rappelle que tout endommage-
ment du propergol (ou création de surface en combustion) doit étre évité afin de garantir le bon

fonctionnement du moteur. La figure 1.20 montre la sollicitation vue par le matériau lors du tir.

palmospérique pallumage > palmosphérique

@) (b)

FIGURE 1.20 — Tllustration de la mise en pression d’un moteur pendant la sollicitation tir. (a)
moteur au repos, la pression atmosphérique agit (b) pendant le tir, la pression dans la chambre
de combustion augmente, ’enveloppe subit un gonflement. Comme le propergol est collé a 'en-
veloppe, il subit aussi une sollicitation qui se traduit localement par un état de traction sous
pression.

Durant la mise en pression d’un moteur, le propergol subit localement des sollicitations sous
pression en plusieurs endroits (interface propergol/enveloppe structurale mais aussi aux singula-
rités géométriques - le canal central) comme montré sur la figure 1.20. Ces sollicitations corres-
pondent a des chargements de cisaillement pur ou simple ou de traction. Le temps de chargement
est approximativement entre quelques dizaines et quelques centaines de ms [De Luca et al. 2013,

Li et al. 2018, Traissac 1995], ce qui en fait une sollicitation dynamique modérée.

Un montage expérimental développé par Mears et al. [1969] a été utilisé pour montrer I’évo-
lution du comportement de polyéthylene et de polyproylene en fonction de la pression hydrosta-
tique. Ils ont alors pu montrer que la contrainte maximale variait avec cette pression. Le moyen
expérimental correspondant est une machine de traction associée a une chambre étanche dans

laquelle une pression est appliquée par I'intermédiaire d’un fluide. La figure 1.21 montre 1’évolu-
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FIGURE 1.21 — Courbes contrainte-déformation réalisées sur un polypropylene. Visualisation de
Pévolution de comportement avec la pression hydrostatique environnante [Mears et al. 1969].

tion du comportement post-pic du matériau et la figure 1.22 montre I’évolution de la contrainte

maximale en traction sous pression.

Pour étudier ce type de chargement, le Centre de Recherches du Bouchet a mis au point un
moyen expérimental de traction sous pression. D’une part, une machine de traction convention-
nelle est utilisée pour appliquer un état de traction uniaxial a I’échantillon. D’autre part, une
enceinte étanche, pressurisée avant le début de l’essai, superpose au trajet de chargement de

traction uniaxiale un chargement de pression hydrostatique.

Dans ses travaux de these, Traissac [1995] a pu mettre en évidence que les propergols ré-
pondaient a une enveloppe de rupture de type hyperbolique dans un repeére contrainte de von-
Mises-pression hydrostatique. Grace a des essais expérimentaux dans plusieurs cas de chargement
(traction uniaxiale, cisaillement simple, cisaillement pur, & différentes pressions environnantes),
il a pu mettre au point le critere effet pression illustré a la figure 1.23. Il a donc pu élaborer une
contrainte équivalente correspondante définie par :

) oot —
oqg = V2o Toct — 210 Sio (1.12)

S
Ooct — ?10 (2FSOO + 1)

ol Flso, est le rapport de la contrainte maximale en traction a pression tres élevée (a laquelle
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FIGURE 1.22 — Evolution de la contrainte maximale en fonction de la pression environnante.
Essais réalisés par Mears et al. [1969] sur du polypropyléne.

Peffet de la pression est saturé) sur Sig et Sip la contrainte maximale en traction & pression
atmosphérique. Ce sont les deux parametres du critere. Cette équation montre que ’endomma-
gement est dépendant du niveau de triaxialité de la sollicitation. Plus la pression est élevée, plus
le matériau résiste. De plus, on note que la courbure de ’enveloppe est fixée par 1’équation de
la contrainte équivalente et I’hypothese considérée : la contrainte a rupture en dépression hydro-
statique et égale a la contrainte en traction uniaxiale & pression atmosphérique [Traissac 1995,
voir chapitre 3, pages 116-117]. C’est ainsi que la contrainte équivalente a été mise au point en
observant d’une part, les criteres de von-Mises et de Stassi et d’autre part en s’appuyant sur des

résultats expérimentaux réalisés a différents niveaux de triaxialité.

Les modeéles disponibles

La modélisation de 'endommagement des propergols solides considere les mécanismes décrits
par Lemaitre et Chaboche [2001] et inclut une variable d’endommagement dépendant de 1’his-
toire de chargement du matériau : ainsi 'endommagement tient compte de la contrainte actuelle,
mais aussi de I'histoire de la contrainte vue par le matériau. Swanson et Christensen [1983] dé-
composent la contrainte comme la somme d’un terme déviatorique et un terme hydrostatique et
proposent d’appliquer la fonction d’endommagement a la partie déviatorique et ne prennent donc
pas en compte la variation de volume qui reflete les mécanismes d’endommagement vus aupara-

vant. Ravichandran et Liu [1995] proposent ensuite d’appliquer une fonction d’endommagement
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————— /\;:.
3

FI1GURE 1.23 — Représentation du critere effet pression dans le repere des contraintes principales
élaboré pour les matériaux de type propergols solides [Traissac 1995].

a la partie hydrostatique. Ces modeles sont identifiés sur la réponse mécanique du matériau lors
d’essai de caractérisation et ne prennent donc pas en compte les spécificités microstructurales du

matériau lors de 'endommagement.

Les parametres de rupture du matériau peuvent étre directement issus d’essais de traction
uniaxiale, ainsi les propriétés a rupture du matériau peuvent étre définies sous forme de courbe
maitresse ; elle peut étre aussi énergétique. Dans ce dernier cas, les phénomenes d’initiation et

de propagation de fissures sont régis par les lois de la thermodynamique.

Dans le modele HRVM, des fonctions d’endommagement sont appliquées aux deux parties
déviatorique et hydrostatique de la contrainte et décrivent 1’évolution des modules de cisaille-
ment ainsi que de compressibilité en fonction de 'endommagement. La figure 1.24 montre la
forme de I’évolution des deux modules. Le module de compressibilité chute considérablement en
début d’endommagement mais reste tout de méme bien supérieur au module de cisaillement.
En revanche, le module de cisaillement n’évolue que trés peu en début d’endommagement, mais
la rupture est atteinte lorsqu’il chute de maniere brusque. Le modele HRVM tient compte de

Penveloppe de rupture effet pression élaborée par Traissac [1995].

1.2.3 Approche multi-échelle

L’approche multi-échelle peut étre considérée comme le maillon manquant de cette chaine
de modélisation de 'endommagement. En effet, il s’agit de confronter différentes échelles pour

donner de la signification physique au modeéle numérique. Pour cette raison, Hur et al. [2016]
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FIGURE 1.24 — Forme de 1’évolution des modules (a) de cisaillement et (b) de compressibilité
en fonction de 'endommagement. Ainsi, 'endommagement n’affecte pas de la méme maniere le
module de cisaillement et de compressibilité [Moriceau et Poirey 2016].

partent des fractions volumiques de la matrice, des charges et de la porosité et définissent leurs
variations au cours d'une sollicitation. Ainsi, un modele est proposé grace a une formulation
de la nucléation envisagée par Chu et Needleman [1980] appliquée aux évolutions des fractions

volumiques des constituants.

Cette méthode implique trois phases de travail [Toutlemonde 2016] :

1. Une phase de représentation durant laquelle les propriétés morphologiques de la micro-

structure sont identifiées.

2. Une phase de calcul de structures permettant ’étude des champs mécaniques a l'intérieur

de chaque constituant, c’est a dire a ’échelle de la microstructure.

3. Une troisieme phase comprend une phase d’homogénéisation : il s’agit de déduire la réponse

globale du matériau grace aux transformations locales.

C’est ainsi que Toutlemonde [2016] a développé une approche en identifiant le comportement
mécanique de chaque constituant. Il commence par fabriquer la microstructure d’un matériau
modele constitué de matrice et de charges. Pour une répartition aléatoire des charges, il emploie

une technique d’agitation numérique suivant la méthode de Torquato [2002].
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1.3 Conclusion

Les propergols solides composites sont des matériaux hétérogenes a tres forts contrastes, il
s’agit de charges de différentes tailles coulées dans une matrice viscoélastique (et hyperélastique).
Il apparait que ces matériaux s’endommagent lors d’un chargement mécanique. L’endommage-
ment peut étre responsable d’utilisation anormale des moteurs. L’utilisation anormale peut mener

a la destruction du moteur, elle doit donc étre maitrisée.

Beaucoup de travaux sont réalisés sur la microstructure des matériaux ainsi que sur leur mor-
phologie. Divers effets, dus a 'influence de la taille des charges et a la fraction volumique ont
été examinés. Les travaux menés ont cependant omit 1’étude des matériaux de type propergols
dans un domaine intéressant la vulnérabilité des systemes propulsés. Ce chapitre montre que le
comportement des propergols, et plus généralement des polymeres chargés, est tres étudié en

quasi-statique et beaucoup de données existent sur le comportement étudié via la DMA.

Il existe tres peu de données sur le domaine dynamique. L’endommagement sous impact des
propergols n’est pas étudié. Il est nécessaire de réaliser un essai d’impact qui permette de quan-
tifier 'endommagement suite a une sollicitation dynamique. Le comportement mécanique du
matériau en dynamique peut aussi étre étudié par des essais de compression dynamique confinée

aux barres de Hopkinson.

Afin de valider I’équivalence temps-température dans le domaine dynamique, il est nécessaire

de réaliser des essais de traction uniaxiale a vitesse de déformation intermédiaire.

L’état de 'art réalisé dans ce chapitre montre qu’il est nécessaire, pour des essais de sollici-
tations homogenes, de réaliser des essais expérimentaux a de plus fortes vitesses de déformation
(supérieures & quelques s~1). Dans ce cadre, le Laboratoire 3SR propose de réaliser des essais
de compression confinée aux barres de Hopkinson. De plus, un montage de traction dynamique
doit étre congu spécialement pour la caractérisation des élastomeres chargés. Dans le chapitre
dédié a la caractérisation mécanique en dynamique, un état de 'art sur les techniques expéri-
mentales disponibles sera présenté en guise d’introduction. Par ailleurs, un sujet important de
I’étude concerne la formation de réseaux de fissures engendrée par des impact. C’est pourquoi il
a été proposé par le Laboratoire 3SR de mettre au point un essai de sollicitation par impact sur
la tranche dont 1'un des objectifs est de corréler les réseaux de fissures en surface en fonction du

chargement appliqué.
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Chapitre 2

Description du matériau d’étude

et caractérisation quasi-statique
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2.1 Description du matériau d’étude

Le matériau d’étude est un Matériau Représentatif d’'un Propergol solide composite (MRP).
C’est-a-dire qu’il est fabriqué de la méme manieére qu’'un propergol solide usuel, mais que les
composants ont été sélectionnés pour donner lieu & un matériau inerte, et dont les propriétés
mécaniques et morphologiques sont globalement proches de celles d'un matériau énergétique
couramment utilisé. Ces propriétés mécaniques seront utilisées pour mettre au point une mé-
thodologie de caractérisation exhaustive pour permettre I’étude des phénomenes mis en jeu lors
de sollicitations dynamiques de type impacts. Il n’est pas prévu, dans ce travail de these, de

caractériser un matériau énergétique quel qu’il soit.

Le MRP est composé d’une matrice polymere de polybutadiene hétéro-téléchélique (p—BHT),
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Chapitre 2. Description du matériau d’étude et caractérisation quasi-statique

Composant  Fraction massique diametre moyen

[%] [pm]
pBHT ~ 14 /
CaCOs 68 200

Aluminium 18 5

TABLEAU 2.1 — Fractions massiques et diametres moyens des différents constituants du MRP.
Données théoriques.

Mag= 100KX

EHT =15.00 kv

FIGURE 2.1 — Micrographies en électrons secondaires et retrodiffusés d’un échantillon de MRP.
Observation de la microstructure du matériau : plusieurs distributions de diametres de charges.

chargée en particules de carbonate de calcium. De plus, comme le propergol qu’il représente, des
charges d’aluminium sont ajoutées a la composition. La masse volumique du matériau est de
1940 kg.m 3. Le tableau 2.1 donne les fractions massiques théoriques des différents composants

employées pour la fabrication du MRP.

Ces différents composants possedent des propriétés mécaniques tres différentes : il s’agit d’un
matériau a large contraste de propriétés mécaniques; mais il sera assimilé a un matériau ho-
mogene a ’échelle des échantillons testés. En effet, les échantillons mesurent de l'ordre de
quelques centimetres cubes alors qu’un volume élémentaire représentatif plausible est de 'ordre
de 1073 ¢m? ; en effet les charges incluses dans ce matériaux ont un diametre maximal de quelques
centaines de micromeétres. La figure 2.1 montre des images acquises lors d’une analyse par mi-

croscopie électronique a balayage d’'un échantillon de MRP. On remarque la matrice polymere
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FIGURE 2.2 — Histogramme du diametre des objets non connectés que l'on visualise sur la fi-
gure 2.3.

noire ainsi qu'une distribution de charges. Une analyse quantitative de la microstructure issue
de micrographie réalisée au MEB révele que le diametre des charges de plus petite taille (ou
aluminium) se situe autour de 5um (voir figure 2.2). La figure 2.3, montre I'image traitée pour
obtenir cet histogramme. On remarque que le diametre moyen des charges d’aluminium est bien
de 5pm. De plus, cet histogramme montre que la taille des charges s’étend jusqu’a environ 200um,

ce qui montre qu’il existe une autre distribution de charge correspondant aux charges de CaCOs3.

Tous les essais expérimentaux réalisés durant la these ont été effectués sur le méme matériau :

les échantillons réalisés sont issus du méme bloc de matiére.

De plus, 'hypothese classiquement faite d’absence de vieillissement [Salengon 2009] sera prise.
En effet, le vieillissement de la composition tend & modifier les propriétés des matériaux de
type polymeres chargés [Muhammad et al. 2006, Yildirim et Oziipek 2011, Zhou et al. 2016].
Cependant nous prendrons comme hypothese que les quelques mois séparant ’élaboration du
bloc de matiere et les essais menés durant ces travaux de these n’ont aucunement affectés les

propriétés du matériau d’étude.
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FIGURE 2.3 — A gauche, image prise au microscope électronique a balayge (voir figure 2.1). A
droite, image traitée pour l'identification de la distribution de diametre des charges.

2.2 Caractérisation quasi-statique du matériau d’étude

Afin de créer une base expérimentale du matériau d’étude, différents essais expérimentaux
ont été réalisés. Un essai DMA a tout d’abord été réalisé pour identifier I’équivalence temps-
température qui servira a lier le temps et la température des essais de traction unixiale quasi-
statiques aussi bien en termes de rigidité que de contraintes maximales. Le recueil des propriétés
mécaniques sous forme de courbes maitresses alimentera dans un second temps, d’une part les
explications phénomenologiques quant au comportement macroscopique du matériau, et d’autre

part l'identification des parametres du modeéle numérique.

2.2.1 Analyse mécanique dynamique, DMA

Comme introduit dans I’état de 'art, il est habituel, au Centre de Recherches du Bouchet,
de classer 'analyse mécanique dynamique dans les moyens de caractérisation quasi-statiques,
car I'obtention des courbes maitresses est directement issue de cet essai. Il s’agit de 'essai de

référence pour caractériser la viscoélasticité [Brinson et Brinson 2010].

Une machine Metravib VA3000a a été utilisée pour cet essai. Une éprouvette parallélépipédique
(figure 2.4) collée est soumise & une déformation sinusoidale par déplacement imposé en cycle
traction/compression d’amplitude créte-créte de 10 um. Le but de cet essai étant d’établir une
courbe maitresse de rigidité du matériau ainsi qu’une équivalence entre le temps de sollicitation
et la température, plusieurs couples de conditions expérimentales (fréquence, température) sont

utilisés. La figure 2.5 montre ces conditions expérimentales.

La fonction d’équivalence temps-température [Neviere 2006] choisie est un polynéme de la
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10

FIGURE 2.4 — Dessin de définition de I’éprouvette de DMA. Lors de 'essai, cette éprouvette est
collée a des étrier a empreinte en "T” pour I’assemblage de I’éprouvette a la machine.
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FIGURE 2.5 — Graphique des conditions expérimentales employées pour l'analyse dynamique
mécanique (DMA). Pour chaque palier de température, la rigidité apparente du matériau est
enregistrée a plusieurs fréquences.
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parametre valeur
Tref 20°C
ar, —4.951072
ar, 2.9310~4
ar, —2.381076

TABLEAU 2.2 — Liste des parametres de I’équivalence temps-température employés pour décrire
le comportement du matériau d’étude.

forme :

ar = (T —Treg) lagy (T — Trep)® + an, (T — Trey) + amy] (2.1)

avec Ty la température de référence prise égale a 20 °C' et ar, les coefficients du polynome. Elle
nous donne le facteur de translation (sans unité) a effectuer pour trouver le méme état viscoélas-
tique a la température de référence. Cette fonction a été établie pour, éventuellement, restituer
les ruptures de pentes dans la fonction ar = f(T). Le tableau 2.2 recense les parameétres de
I’équivalence temps-température identifés pour le MRP. On note que la température de référence
est de 20°C.

La figure 2.6 montre les points expérimentaux obtenus lors de la réalisation d’isothermes, c’est
a dire pour chacun des paliers de température. S’il existe un écart entre le déplacement imposé
et le déplacement mesuré lors de lessai (c’est & dire que la consigne n’est pas atteinte), alors
le résultat n’est pas pris en compte et la courbe maitresse des ar s’en voit réduite; il en va de
méme pour la température. Lors des essais sur MRP, tous les cycles sinuzoidaux de déplacement
ainsi que la consigne de température ont été respectés; autrement dit, toutes les données sorties
de cet essai sont prises en compte pour le tracé de la courbe maitresse des ar. On observe une
variation de la rigidité d’un rapport 2 & température constante lorsque la fréquence augmente et
d’un rapport 100 lorsque la température passe de —65 a 60°C' a fréquence constante. La figure 2.7
montre le résultat obtenu par glissement des courbes isothermes pour obtenir un recouvrement
partiel de celles-ci. Le glissement (ou translation horizontale) effectué représente le coefficient
ar(T) (voir équation 2.1) de I’équivalence temps-température a cette température et est tracé en

fonction de la température sur la figure 2.8.

Grace a cet essai de DMA, un ensemble d’essais de traction a différentes températures et
différentes vitesses de sollicitation va pouvoir étre réalisé en adéquation avec ’équivalence temps-
température dont les conditions expérimentales seront choisies d’apres cette équivalence pour
couvrir toute la gamme de temps réduits (¢/ar) olt I'on souhaite caractériser le matériau. Les

essais de traction quasi-statiques pourront alimenter les courbes maitresses.
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FIGURE 2.6 — Résultats de I'analyse DMA menée sur MRP. Courbes isothermes obtenues pour
I'identification de ’équivalence temps-température par glissement des courbes isothermes.
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FIGURE 2.7 — Graphique de la rigidité apparente du matériau d’étude en fonction de l'inverse de
la fréquence réduite pour I’élaboration de 1’équivalence temps-température. La translation des
différents isothermes par rapport a l'isotherme a 20°C permet la construction de cette courbe
maitresse.
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FI1GURE 2.8 — Graphique de I’évolution du facteur de glissement horizontal en fonction de la tem-
pérature. Le glissement horizontal des isothermes visible a la figure 2.6 par rapport a l'isotherme
20°C permet 'obtention des facteurs de glissement ap. Il s’agit de la courbe maitresse de arp.

2.2.2 Traction quasi-statique

Les essais les plus simples et homogenes, en termes de champs de déformation, sont les essais de
traction uniaxiale. Quelques-uns ont été menés au Laboratoire 3SR sur une machine de traction
conventionnelle de marque INSTRON. Cette machine est équipée d’une cellule de force de 2kN.
En parallele, un ensemble d’essais de traction couvrant plusieurs décades de temps de sollicitation
a été réalisé au Centre de Recherches du Bouchet sur des machines ZWICK munies de cellules de
forces de 500N pour les essais a températures ambiante ou plus chaudes ou 1kN pour les essais
a froid. La géométrie des éprouvettes de traction est montrée a la figure 2.9. Des étriers en forme
de "T” sont collés de part et d’autre de I’éprouvette afin de I'adapter aux mors de la machine
de traction. Etant donné la forme des empreintes, un jeu de mors a été congu spécialement pour
ces essais de traction menés au Laboratoire 3SR. De plus, la faible rigidité du matériau, a priori,
nécessite 'utilisation d’une rotule pour éviter toute composante de flexion dans 1’échantillon. Le

dessin d’ensemble du mors est montré a la figure 2.10.

La figure 2.11 montre quelques courbes de contrainte-déformation dans le repere contrainte
vraie-déformation logarithmique. Ces trois courbes contrainte-déformation témoignent de la vis-

coélasticité du matériau. En effet, ces trois essais expérimentaux de traction uniaxiale ont été
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FIGURE 2.9 — Dessin de définition de I’échantillon utilisé pour réaliser les essais de traction
uniaxiale. Il s’agit d’un échantillon standardisé au Centre de Recherches du Bouchet nommée
CRB Longue Collée car I’échantillon est collé de part et d’autre aux étriers a empreinte en "T”.
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FIGURE 2.10 — Dessin d’ensemble des mors congu pour la réalisation des essais de traction
uniaxiale.
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FIGURE 2.11 — Visualisation de la viscoélasticité. Résultats de trois essais de traction menés a 3
vitesses de déformation tres différentes. La déformation est ici calculée grace au déplacement de

la traverse et la contrainte est issue d’un dépouillement par I’hypothese de déformation a volume
constant.

Essai Module apparent Contrainte maximale

[s71] [M Pal [M Pal)
101 9.28 1.28
1073 5.88 0.85
107° 4.28 0.59

TABLEAU 2.3 — Valeurs des modules tangents et de contraintes maximales restitués par 3 essais
de traction unaxiale menés a 3 vitesses de déformation tres différentes.

réalisés sur 4 décades de vitesses de déformation (1,31071,1,31073 et 1,31075 57 1) et restituent
3 rigidités apparentes différentes. Aussi, ces essais témoignent de la viscoplasticité du matériau
puisqu’on note trois contraintes maximales différentes. Pour ces 3 exemples, les valeurs des mo-

dules tangents et de contraintes maximales sont chiffrées dans le tableau 2.3.

Les essais de traction uni-axiale ont été réalisés sur des éprouvettes standardisées du Centre
de Recherches du Bouchet (appelées CRB Longues collées ; éprouvettes de type Jannaf) ainsi que
sur des éprouvettes plus courtes. Cette deuxieme géométrie d’éprouvette sera également utilisée
dans le cadre d’essais dynamiques (détaillés dans le chapitre suivant). Par la méme occasion, la

comparaison des résultats quasi-statiques avec ces deux géométries permet de bien vérifier qu’il
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15

FIGURE 2.12 — Dessin de définition des éprouvette de traction dimensionnées pour la réalisation
d’essais de traction dynamique.

n’y a pas d’effet d’échelle entre les deux. L’intérét, ici, est de pouvoir comparer les essais réalisés

en dynamique avec tous les essais déja réalisés en quasi-statique sur des éprouvettes longues.

Le dépouillement de ces essais se fait par I'analyse de la force et du déplacement de la tra-
verse de la machine de traction dans un premier temps. Ensuite, des analyses par corrélation
d’images numériques, grace au logiciel Correli [Besnard et al. 2006], (version modifiée pour pou-
voir mesurer de grandes déformations [Saletti et al. 2013]) sont réalisées, lorsque cela est possible
(éprouvette en champ libre et non enfermée dans une enceinte) pour prendre en compte la va-
riation de section et pour s’affranchir de la longueur utile de I’échantillon. Aussi, ces analyses
permettront de vérifier 'homogénéité des champs pendant les essais. Les niveaux de déformation
longitudinale et transversale sont mesurés en plusieurs sections de 1’échantillon, comme montré
sur la figure 2.13, nous permettant de tracer les graphiques de la contrainte vraie en fonction de
la déformation vraie en différentes sections d’une éprouvette. La figure 2.13 montre une éprou-
vette munie de jauges virtuelles représentant une ”section”; pour cet exemple, une analyse par
corrélation d’images numériques (CIN) suite a un essai de traction quasi-statique a été mené sur
un échantillon dimensionné pour les essais de traction dynamique. La figure 2.14 montre le suivi
de section mesuré par CIN en fonction du temps. Le graphique de la contrainte vraie en fonction
de la déformation vraie mesurée par CIN, montré en figure 2.15, est issu d’un essai de traction sur
échantillon standardisé (voir figure 2.9). On note que, malgré les hauts niveaux de déformation,
le champ de déformation reste plutot homogene dans la partie utile de I’éprouvette. On note
aussi que les niveaux de déformation dans les tétes de 'éprouvette ne sont pas négligeables. Il est
donc indispensable d’utiliser de I'imagerie lors de ces essais et de mener des analyses par corréla-

tion d’images pour le bon dépouillement des essais de caractérisation. Cependant, ce graphique
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FI1GURE 2.13 — Photographie d’un échantillon de traction dynamique pendant un essai de traction
quasi-statique. Chaque zone d’intérét fait I'objet de la mesure des déplacements aux 4 noceuds
lors d’une analyse par corrélation d’images numériques. La déformation dans chaque élément
dérive du déplacement des noeuds. Plusieurs sections sont créées afin de vérifier ’homogénéité
des champs.
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FIGURE 2.14 — Graphique de la section mesurée par CIN en fonction du temps d’un échan-
tillon standardisé de traction uniaxiale quasi-statique. On note que malgré un décrochage sur les
sections 4, 5, 6 et 7 autour de 100 s qui semble montrer une striction, toutes les sections sont
sensiblement identiques en fonction du temps.

52



2.2. Caractérisation quasi-statique du matériau d’étude

0,9
08 !
0,7
©
-9
E 0,6
o
T
H 0,5 /—Calcul par hypothése de déformation a volume constant
% ——Section 1
‘® ——Section 2
£04 —— Section 3
] —— Section 4
Section 5
03 ——Section 6
——Section 7
0,2 A Section 8
——Section 9
Section 10
0,1 - Section 11
Section 12
Section 13
0 T T T
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3 0,35

Déformation logarithmique

FIGURE 2.15 — Graphique de la contrainte vraie corrigée par analyse CIN en fonction de la
déformation longitudinale vraie mesurée par CIN. Essai N°22 (voire tableau 2.4) réslisé sur
éprouvette CRB longue collée & environ 1.3 x 1073571,

montre aussi que la courbe contrainte-déformation calculée suivant I’hypothese de déformation

a volume constant est une bonne approximation.

Le coefficient de Poisson du matériau est donné par la relation :

Y= __ Eiransversal (2.2)
Elongitudinal

Les essais de traction instrumentés par CIN peuvent contribuer au calcul de ce coefficient pour
valider I’hypothese d’incompressibilité. La figure 2.16 montre la courbe du coeflicient de Poisson
en fonction de la déformation longitudinale pour I’essai de traction N°22. Cette figure montre que
le coefficient de Poisson peut étre approximé par cette méthode, cependant, il ne peut pas étre
identifié de maniere certaine ; en effet, il faudrait moyenner les déformations sur de plus grandes
géométries pour l'estimer plus précisément. De plus, aux déformations faibles, on constate de
grandes amplitudes sur le coefficient de Poisson qui est di aux faibles niveaux de déformation
mesurés. Cette figure montre que le coefficient de Poisson du matériau est tout de méme proche

de 0.5 et que I'hypothese d’incompressibilité est pertinente.

On note que les sections 4, 5, 6 et 7 ont des coefficients de Poisson inférieurs a 0.5 et qu’il s’agit

aussi des sections suivies et tracées sur la figure 2.14. De plus, nous savons qu’il s’agit du voisi-
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—— Section 2
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FIGURE 2.16 — Déduction du coefficient de Poisson pour plusieurs "sections” de 1’échantillon
N°22.

nage de la section cassante (section 4). La décroissance du coefficient de Poisson calculé montre
donc 'endommagement de la section en question. La qualité des images reste prépondérante sur
la précision du coefficient de Poisson ; en effet les autres sections ont, quant & elles, des coefficient
de Poisson supérieurs a 0.5, ce qui est tres exotique, voire impossible, dans le domaine des ma-
tériaux continus. En conclusion, concernant I'utilisation de la corrélation d’images numériques,
nous pouvons affirmer que 'exploitation de la déformation transversale est sensible aux bruits
de mesure et que la dégradation de ce coefficient donne une idée de I'état d’endommagement
de la section. Cependant, nous avons vérifié par cet exercice que la contrainte vraie peut étre
approximée par 'hypothese de déformation a volume constant, ce qui permettrait de dispenser

l'utilisation de moyen optique en environnement pyrotechnique/explosible.

Le tableau 2.4 montre les conditions expérimentales utilisées pour réaliser ces essais menés sur

éprouvettes CRB longues collées. Une analyse pas corrélation d’images numériques est réalisée
L , . . s g .

systématiquement lorsque les échantillons sont en champ libre, c’est a dire qu’ils ne sont pas

enfermés dans une enceinte.

D’autre part, une comparaison des courbes contrainte - déformation issues d’essais de traction
uniaxiale menés sur les éprouvettes CRB longues collées et sur les éprouvettes plus courtes
montre que ’emploi de cette éprouvette courte est légitime pour la réalisation d’essais de traction
dynamique. En effet, la figure 2.17 montre que la contrainte corrigée par I’emploi de la CIN et

la contrainte calculée par I’hypothese de déformation a volume constant sont trés proches.

o4



2.2. Caractérisation quasi-statique du matériau d’étude

N° Vitesse de Pression Température Module Contrainte 5
traction [mm/s]  [M Pal] [°C] tangent [M Pa] max [M Pal) [s71]
1 166,6 9 -38 39.1 8.8 2
2 16,6 9 -38 46.4 6.8 0.2
3 1,6 9 -38 21.9 4.7 0.02
4 0,16 9 -38 18.1 3.7 0.002
5 166,6 9 -10 21.6 4.6 2
6 0,83 9 20 5.2 1.2 0.01
7 16,6 9 60 5 1.1 0.2
8 1,6 9 60 4.5 0.9 0.02
9 4,13 ATM -5 8.2 0.96 0.05
10 0,83 ATM -5 4.8 0.65 0.01
11 0,25 ATM -5 5 0.7 0.003
12 4,16 ATM 20 3.5 0.52 0.05
13 1,6 ATM 20 4.3 0.59 0.02
14 0,83 ATM 20 4.4 0.63 0.01
15 0,065 ATM 20 3.9 0.7 0.0008
16 0,0416 ATM 40 2.5 0.43 0.0005
17 0,0316 ATM 40 1.9 0.33 0.0004
18 0,045 ATM 40 2.7 0.38 0.00054
19 0,0316 ATM 50 1.9 0.29 0.00038
20 0,033 ATM 60 2 0.35 0.0004
21 0,025 ATM 60 1.5 0.28 0.0003
22 0,0115 ATM 20 5.88 0.85 0.0013
23 0,0000115 ATM 20 4.28 0.60 0.000013
24 11,5 ATM 20 9.28 1.27 0.13
25 1,3 ATM -50 40.17 2.89 0.94
26 0,63 ATM -50 40.17 2.89 0.46
27 1,91 ATM -40 10 2.69 1.38
28 0,95 ATM -40 11.96 2.13 0.67
29 1,03 ATM -30 24.26 1.7 0.75
30 2,06 ATM -30 24.26 1.85 1.5
31 1,66 ATM -20 17.54 1.55 1.2

TABLEAU 2.4 — Conditions expérimentales des essais de traction quasi-statique menés pour la

caractérisation du matériau d’étude.
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Section 4 -
section
Section 5 - contrainte corrigée par mesures DIC de la
section
Section 6 - contrainte corrigée par mesures DIC de la
section
Section 7 - contrainte corrigée par mesures DIC de la
section
Section 8 - contrainte corrigée par mesures DIC de la
section
Section 9 - contrainte corrigée par mesures DIC de la
section

——Eprouvette CRB longue collée - Contrainte par hypothése
de déformation a volume constant

contrainte corrigée par mesures DIC de la

Contraintes vraies [MPa]
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Déformations vraie

FI1GURE 2.17 — Comparaison d’essais de traction menés sur deux géométries d’éprouvettes diffé-
rentes a la méme vitesse de déformation. D’une part, en bleu, une éprouvette CRB longue collée,
d’autre part, plusieurs sections, dont la section cassante, d’'une éprouvette dynamique courte.
Ce graphique montre que les deux géométries donnent des résultats identiques et I'utilisation de
I’éprouvette courte est donc envisageable pour la réalisation d’essais de traction plus rapide.

Les essais de traction uniaxiale menés ont pour but de créer les courbes maitresses de rigidités
et de contraintes maximales. Pour ce faire, les rigidités apparentes de tous les échantillons sont
regroupées dans un unique graphique, ainsi que les contraintes maximales. On obtient par cette
opération les graphiques montrés aux figures 2.18,2.19 et 2.20. L’essai DMA effectué pour établir
I’équivalence entre le temps et la température peut aussi servir a établir la courbe maitresse des
rigidités. En effet, on note que les deux moyens indépendants restituent des courbes maitresses

sensiblement identiques.

De plus, des essais de traction sous pression ont été réalisés pour identifier les parametres du
critere effet pression comme explicité dans le chapitre dédié a ’état de I’art. Une enceinte étanche
est montée sur une machine de traction conventionnelle. Lors de I'essai, la pression est apportée
dans un premier temps. Un déplacement de la traverse est ensuite ajouté. La pression saturante
(c’est a dire la pression & partir de laquelle aucune augmentation de contrainte maximale n’est
observée) étant identifiée par le retour d’expérience d’Ariane Group, les essais sont réalisés a la

pression de 9 M Pa. Plusieurs couples (température, vitesse de traction) sont utilisés; la figure 2.21
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X Essais de traction uniaxiale menés a différentes
vitesses et températures
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=

1E-6 1E-4 1E-2 1E+0 1E+2 1E+4 1E+6
Temps réduit [s]

FIGURE 2.18 — Courbe maitresse de rigidités du matériau d’étude.
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FIGURE 2.19 — Courbe maitresse de rigidités du matériau, incluant les résultats de ’essai DMA
effectué pour l'obtention de I’équivalence temps-température.

montre un graphique de la contrainte axiale en fonction de la déformation axiale pour des essais

réalisés au temps caractéristique de 1,4 x 102 s. L’un a été mené & la pression de 90 bars et 'autre
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FIGURE 2.20 — Courbe maitresse de contraintes maximales du matériau d’étude.

a pression atmosphérique. On note un facteur d’environ 2 entre les contraintes maximales.

D’aprés Traissac [1995], le point de rupture en dépression hydrostatique St est égale a la
contrainte maximale en traction uniaxiale. Nous obtenons donc trois points nécessaires a la
construction de I'enveloppe du critere effet pression. La figure 2.22 montre cette enveloppe de

rupture.

Dans le prochain paragraphe, d’autres essais expérimentaux simples et homogenes alimente-

ront cette courbe malitresse.

2.2.3 Compression quasi-statique

Des essais de compression simple quasi-statique ont été réalisés pour 1’étude de la dissymétrie
traction/compression que l'on observe parfois sur les matériaux. Ces essais de compression ont
été réalisés aux mémes vitesses de déformation initiales que les essais de traction uniaxiale de la
figure 2.11 sur des échantillons de diametre 20 mm et de hauteur 20 mm (dimensions minimales
selon la norme NF T70-314 [2004]). La figure 2.23 montre les résultats obtenus et montre que,
hormis les artefacts dus au frottement et a la pré-charge effectuée, les modules apparents sont

identiques pour des essais de traction et de compression menés a méme vitesse de déformation.
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2.2. Caractérisation quasi-statique du matériau d’étude

= & o =
[N} i o ©
|

Contrainte vraie axiale [MPa]
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——TU 90 bars

——TU atmosphérique
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0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6
Déformation logarithmique axiale

FIGURE 2.21 — Visualisation de l'effet de la pression sur la contrainte maximale. Deux essais de
traction unixiales au temps caractéristique de 140 s.

O Base expérimentale

————— Critere Effet pression

Contrainte équivalente de Von-Mises [MPa]

Dépression hydrostatique [MPa]

FIGURE 2.22 — Représentation du critere effet pression dans le repere contrainte de Von-Mises-
dépression hydrostatique pour des essais de traction quasi-statiques réalisés a pression atmosphé-
rique et a 90 bars. Les points expérimentaux sont obtenus par un essai de traction sous pression
a 90 bars, un essai de traction uniaxiale ainsi qu’un essai de dépression hydrostatique.
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FI1GURE 2.23 — Graphique de la contrainte vraie en fonction de la déformation logarithmique
pour des essais de traction quasi-statiques et des essais de compression simple quasi-statique a
des vitesses de déformation identiques.

On note que, au vu des niveaux de déformation accessibles en compression, il est recommandé
l'utilisation de la norme NF T70-314 [2004] pour dépouiller cet essai. Cette norme dit, plus
simplement, que la contrainte maximale en compression, sur les matériaux énergétiques, est le
point de la courbe contrainte déformation ou la seconde dérivée s’annule. Son utilisation nous
donne acces a un point de validation quant aux parametres du critere effet pression. Méme si
le trajet de chargement n’est pas rigoureusement uniaxial (frottement et effet tonneau), le point
obtenu est quasiment confondu avec le critere créé en traction uniaxiale et en traction sous

pression (voir figure 2.24).

2.2.4 Essais de compression cedométrique pour l’identification du mo-

dule de compressibilité

Afin de déterminer le module de compressibilité, des essais de compression cedométrique ont été
réalisés. Une cellule en acier a haute limite d’élasticité a été employée pour permettre ’application
d’une force de 10 kN sur I’échantillon. Cette cellule a été dimensionnée pour donner a 1’échantillon
un trajet de déformation uniaxiale. Les échantillons sont de diametre 20 mm et de hauteur 20 mm.

Le diametre intérieur de la cellule est de 20,05 mm et son diametre extérieur est de 80 mm pour
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6 O Base expérimentale en traction +
----- Critére Effet pression

A Essai de compression simple

Contrainte équivalente de Von-Mises [MPa]

-9 -8 -7 -6 -5 -4 -3 -2 -1 0 1
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FIGURE 2.24 — Validation des parametres du critere effet pression grace a un essai de compression
simple et & laide de la norme NF T70-314 [2004]

une hauteur de 24 mm. Le principe de 'essai est montré a la figure 2.25.
Les résultats attendus de cet essai sont la contrainte axiale ainsi que la déformation axiale. En
prenant en compte que le niveau de frottement est négligeable, la pression peut étre approximée

par la relation :
p = tr(o)/3 (2.3)

De plus, en considérant le matériau incompressible, cette relation devient alors :
P = Oaziale (24)

D’autre part, la déformation volumique étant égale a la trace du tenseur des déformations, on
a:

Evolumique — Eaxiale (25)

Le graphe 2.26 montre les courbes obtenues par cette méthode lors de trois essais de compres-
sibilité menés a trois vitesses de déformation différentes sur trois échantillons différents. Pour
identifier une pente qui décrive le module de compressibilité, on réalise des charges/décharges
consécutives jusqu’a une contrainte axiale d’environ 30M Pa . On note que les niveaux de dé-
formation axiale différents montrent que les faces opposées des échantillons cylindriques ne sont

pas paralleles. La pré-charge (qui n’était que de 5 N lors de ces essais) réalisée lors de ces essais
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FIGURE 2.25 — Principe de 'essai de compression cedométrique.

n’était pas suffisante.

Ces essais, plus compliqués a interpréter que des essais de traction, semblent montrer que le
module de compressibilité ne dépend pas de la vitesse de sollicitation (voir figure 2.26) et qu’il

est de 2700 M Pa, au moins jusqu’a 0.1 s~ 1.

2.3 Conclusion

Un essai de DMA nous a indiqué 1’équivalence temps-température a utiliser pour ce matériau.
Il est ainsi possible de lier les temps de sollicitation des essais et la température pour donner 1’équi-
valent, en temps, t/ap. Puis des essais de traction uniaxiale ont été menés a différents ¢/ap pour
élaborer les courbes maitresses de rigidités et de contraintes maximales. D’autre part, des essais
de compression simple ont été menés pour décrire la dissymétrie traction/compression. En effet,
si 'on se réfere aux courbes contrainte vraie (& volume constant) - déformation logarithmique,
on observe que la matiere résiste beaucoup plus en compression, mais que le module tangent
est identique a celui obtenu en traction uniaxiale. Cependant, il n’est pas possible d’identifier
avec précision l'instant de la rupture en compression simple : en effet, une fissure débouchante
n’indique pas cet instant ; il se peut que I’endommagement ait débuté avant au centre de I’échan-
tillon. Par contre, grace a 'utilisation de la norme NF T70-314 [2004], il est possible de placer
un point sur la courbe du critere effet pression développé par Traissac [1995]. Pour le tragage
de cette enveloppe de rupture, des essais de traction sous pression ont été réalisés pour obtenir
des points expérimentaux a des pressions différentes de la pression atmosphérique : essais de

traction réalisés a 90 bars. De plus, des essais de compression cedométrique ont été effectués pour
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FIGURE 2.26 — Résultats des essais de compression cedométrique réalisés sur matériau d’étude. La
différence entre les niveaux de déformation est attribuée aux effets du frottement entre la cellule
de confinement et I’échantillon ainsi qu’aux défauts de parallélisme des faces des échantillons dus
aux tolérances d’usinage.

estimer le module de compressibilité du matériau d’étude; nous avons montré que ce module
était constant quelle que soit la vitesse de déformation. Grace & ’ensemble de ces travaux, la

simulation de tout chargement mécanique quasi-statique est envisageable.

Comme cela a été souligné a I'occasion du chapitre dédié a 1’état de ’art, le besoin industriel
de disposer de modele numérique précis conduit a compléter les protocoles expérimentaux et
bases de données matériaux par des essais de caractérisation dynamique. En effet, 'obtention
de modeles quantitatifs réalistes requiert 'identification directe issue de résultats expérimentaux
dynamiques. Le prochain chapitre est dédié a des essais dont certains protocoles sont originaux,

comme la traction dynamique réalisée par I'intermédiaire de la chute d’une masse.
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Chapitre 3

Caractérisation dynamique
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Le manque de données expérimentales de caractérisation du comportement dynamique des

propergols solides nécessite la mise en ceuvre de nouveaux essais dynamiques comme mentionné

au chapitre 1. Ces essais doivent permettre de comprendre U'influence de la vitesse de charge-

ment sur le comportement mécanique du matériau. Dans une seconde mesure, ces essais doivent

permettre la modélisation du comportement mécanique du matériau dans une plus large plage

de vitesses de déformation sans avoir recours aux hypotheses basées sur les équivalences temps-

températures.

Dans un premier temps, nous verrons dans ce chapitre, 'influence du confinement du matériau
p ps, p ,

grace & un essai de compression quasi-cedométrique aux barres de Hopkinson. Dans un second

temps, un essai de traction uniaxiale rapide sera présenté grace a un montage original développé

durant ces travaux de these.
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3.1 Essais de compression quasi-oedométrique aux barres

de Hopkinson

Pour observer le comportement confiné du matériau d’étude, des essais de compression quasi-
cedométrique aux barres de Hopkinson ont été réalisés. Ces essais permettent de caractériser le
comportement déviatorique et hydrostatique du matériau testé sous sollicitations quasi-statiques

ou dynamiques et sous forte pression de confinement [Forquin et al. 2007 2012].

Le montage expérimental des barres de Hopkinson monté au Laboratoire 3SR est composé de
2 barres de 1,5m de long et 20 mm de diametre. L’impacteur utilisé est de 50 cm de longueur. Le
matériau employé pour la fabrication de ces 3 barres est un acier 42C'r M 04 traité thermiquement,
ce qui permet d’admettre aisément des niveaux de contraintes de 1 GPa sans plastification. Des
jauges de déformation collées aux barres et montées en pont complet permettent de remonter
aux niveaux de déformation dans les barres. Le pont complet permet de s’affranchir de toute

composante de flexion dans les barres durant 1’essai.

Des cellules de confinement ont été dimensionnées pour confiner le matériau tout en permettant
une légere déformation orthoradiale de la cellule permettant de déduire la pression interne durant
Pessai. Deux cellules d’épaisseurs différentes (2 et 5mm) ont été utilisées pour étudier 'influence
du niveau de pression dans ’échantillon. Les épaisseurs de cellules ont été dimensionnées pour
éviter la plastification de la cellule durant ’essai. Le matériau des cellules est le méme que celui
employé pour la fabrication des barres. Le confinement exercé par la cellule sur ’échantillon
est donc un confinement passif. La contrainte de confinement radiale de I’échantillon augmente
durant 'essai en fonction de la déformation axiale de 1’échantillon. Forquin et al. [2012] ont
travaillé sur le comportement sous confinement d’une nuance de PMMA et ont développé une
méthode de dépouillement pour cet essai. La contrainte axiale moyenne est alors calculée par

I’équation :
Ab5T

’/TT(2) (]- + Eradiale ) 2

Oaziale = b

(3.1)

ou er est la déformation transmise, A, est la section des barres, E, est le module d”Young
du matériau des barres, o est le rayon de ’échantillon et ,,4i0ic la déformation radiale de
I’échantillon identifiée via les niveaux de déformation orthoradiale de la cellule. La déformation
axiale moyenne est définie par traitement classique de Kolsy selon I’équation :

_ 2C, [*
Eaxiale = _T

e (1) dr (3.2)
0

ou &, est la déformation réflechie, h est la hauteur de ’échantillon et Cj, est la vitesse des
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3.1. Essais de compression quasi-cedométrique aux barres de Hopkinson

ondes de barre. La contrainte radiale dans ’échantillon n’est pas accessible directement. Il est
nécessaire de recourir a une identification par une loi élaborée par simulation numérique de I’essai
qui s’appuie sur les grandeurs directement mesurables pendant U'essai (€orthoradiale,celiule)- Une
étude numérique a I’aide d’Abaqus/Standard pour deux hauteurs d’échantillon différentes permet
d’identifier la contrainte radiale ainsi que la déformation radiale en fonction de la déformation
orthoradiale externe de la cellule. La mesure de la déformation orthoradiale extérieure au niveau
du plan de symétrie de la cellule ainsi que la contrainte radiale intérieure permet d’identifier la
contrainte radiale interne en fonction de la déformation orthoradiale externe de la cellule. Une

régression linéaire est utilisée pour prendre en compte le raccourcissement de 1’échantillon durant

; h—h h—nh
int _ _ho 1 hi 0
o fogiot (ho — h1> + o (h1 — h0> (3.3)

I’essai selon :

ou hg est la premiere hauteur d’échantillon, prise & 20mm, hy est la seconde hauteur d’échan-

tillon, prise & 19mm, h est la hauteur de I’échantillon durant I'essai et of¢ et ofl sont les

contrainte radiales internes déduites des simulations numériques. La figure 3.1 montre le résultat

ho

de I'identification de la fonction o,0.
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FI1GURE 3.1 — Contrainte radiale intérieure en fonction de la déformation extérieure orthoradiale
de la cellule de 2 mm d’épaisseur pour une hauteur de hg = 20mm. Identification de la relation
permettant de remonter a la contrainte de confinement sur I’échantillon. Simulation numérique
de déformation de la cellule, modele axisymétrique.

La pression et le déviateur sont définis tels que :

P = (Eam‘ale + QEradiale) (34)

Wl =
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FIGURE 3.2 — Résultats d’un essai de compression quasi-cedométrique réalisé avec une cellule de
2 mm d’épaisseur, impact & 10m/s. On note que le déviateur est tres faible devant les contraintes
axiales et radiales.

et

Odéviateur = |Oaziale — Oradiale (35)

Grace aux équations 3.1 et 3.2, il est possible de remonter aux informations expérimentales
recherchées. La figure 3.2 montre la contrainte axiale, la contrainte radiale, la pression ainsi que

le déviateur calculés.

Comme le montre la figure 3.2, le déviateur est tres faible devant les contraintes axiales et
radiales. Il est ensuite possible de déterminer une loi d’évolution de la pression en fonction de la
déformation volumique pour identifier la valeur du module de compressibilité a cette vitesse de

déformation. La déformation volumique est calculée par la relation :

Evolumique — t?“(&) = Eawxiale + 25radiale (36)
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FicUure 3.3 — Courbe pression-déformation volumique pour un essai de compression quasi-
cedométrique réalisé & 10m/s avec une cellule de 2 mm d’épaisseur.

D’apres la figure 3.3, le module de compressibilité peut étre identifié a 3858 M Pa, ce qui n’est
pas vraiment ce qui avait été identifié lors des essais quasi-statiques. La différence notable peut
étre attribuée a une différence de mise en ceuvre de 'essai, au fait que les échantillons ont été
sélectionnés pour convnir aux cellules de confinement (les jeux doivent étre controlé et maitrisés
lors de cet essai), ou bien elle peut venir aussi des propriétés mécaniques du matériau, il peut y

avoir une viscoélsticité sur la partie hydrostatique du comportement.

La mise en place et le développement de cet essai contribue a I’amélioration de la compréhen-
sion du comportement du matériau. La mise en ceuvre de 'essai sur des matériaux pyrotechniques
pourra étre ensuite envisagée pour différentes vitesses d’impact pour caractériser la compressibi-
lité des matériaux a hautes vitesses de déformation. De méme que pour des essais quasi-statiques,
cet essal pourrait étre employé pour tester la compressibilité des matériaux a basses vitesses de

déformation et ainsi pouvoir comparer des résultats.

Pour conclure quant & cet essai, il n’a pas permis d’obtenir précisément les informations sou-
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haitées au sujet du déviateur lorsque le matériau est soumis a un chargement de compression
confinée. Cependant, il a permis d’identifier une valeur du module de compressibilité a haute

vitesse de déformation.

Dans le but de poursuivre la caractérisation du matériau dans des domaines de sollicitations
homogenes, un essai de traction rapide a été mis au point. Sa description et les résultats associés

font 'objet des prochains paragraphes.

3.2 Caractérisation en traction rapide

Comme mentionné précédemment, des essais doivent étre réalisés afin de caractériser la réponse
mécanique du MRP soumis a une sollicitation de traction rapide. Ces essais ont pu étre menés
grace au développement d’un nouveau dispositif expérimental qui permet d’appliquer un temps de
chargement suffisamment long pour amener ’éprouvette a la rupture a des vitesses de chargement
dynamiques intermédiaires (quelques 10 & 100 s~1). Du fait des rigidités trés faibles des matériaux
de type propergols solides composites, il a fallu mettre au point un moyen expérimental sur-

mesure”.

3.2.1 Les montages expérimentaux existants

Dans la littérature, il existe un nombre important de montages expérimentaux de caracté-
risation du comportement en traction rapide. Pour donner un état de traction uniaxiale & un
échantillon, on cherche un déplacement relatif entre les deux cotés de I’éprouvette qui soit non-
nul, avec une vitesse de déformation la plus constante possible. La plupart des essais de traction
dynamique s’appuient sur le principe mis en cecuvre dans les essais de compression aux barres de
Hopkinson. L’étude de la propagation des ondes mécaniques dans les barres d’entrée et de sortie
permet de remonter aux forces et vitesses appliquées & I'échantillon au niveau de ses interfaces
avec les barres. Les différentes adaptations de ce montage pour appliquer & ’échantillon un char-
gement en traction amenent a les distinguer en deux catégories principales : I'application d'une

traction directe ou indirecte.

Un systeme développé par Albertini et Montagnani [1979] puis employé par Saletti [2013]
utilise une barre prétendue pour exercer une traction sur I’échantillon. Dans ce montage expéri-
mental, 'utilisation d'un frein ou d’un fusible fragile est nécessaire pour relacher la contrainte de
traction dans la barre et ainsi charger I’échantillon en traction dynamique. L’avantage pour ce
type de montages est qu’il est possible de maitriser le temps de chargement par la longueur de la

barre pré-contrainte (longueur entre le point d’application de Ueffort quasi-statique de traction
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FIGURE 3.4 — Principe du montage de traction dynamique proposé par Erice et al. [2015]. Le
mors mobile est mis en mouvement par I'utilisation d’une roue a inertie munie de marteaux.
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FIGURE 3.5 — Mise en évidence de la perte de controle de la vitesse d’éjection du mors mobile
lors d’un essai de traction dynamique réalisé grace & un systéme de roue & inertie [Erice et al.
2015].

et le point de freinage).

Froustey et al. [2007], Meyers et Abdel-Malek [2006] puis Erice et al. [2015] ont utilisé un
systeme de roue a inertie pour donner un mouvement au mors mobile. La figure 3.4 montre
le principe du montage expérimental. Cependant, 'utilisation de ce systeme entraine quelques
inconvénients. Au contact du marteau et du mors mobile, une perte du controle du déplacement
du mors apparait ; il est donc impossible de maitriser la vitesse d’éjection du mors. Cet effet se
répercute sur la maitrise de la vitesse de déformation durant ’essai. La figure 3.5 montre cette
observation.

Pour pallier cet effet, des ressorts peuvent étre positionnés au contact entre le marteau et le

mors mobile pour adoucir la rampe de vitesse du mors mobile.
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Le point important pour le développement de ce montage expérimental est qu’il doit per-
mettre d’appliquer des temps de chargement tres longs (plusieurs ms) pour atteindre la rupture
de I’échantillon. Cependant, aucun des ces montages expérimentaux ne le permettent sauf les
montages de Staab et Gilat [1991], Albertini et Montagnani [1979] et de Saletti [2013] au prix de

barres de tres grande dimensions.

3.2.2 Conception du montage de traction uniaxiale rapide

Du fait de son utilisation possible en laboratoire pyrotechnique, il y a nécessité de minimiser le
cout global du montage, incluant son principe, sa fabrication et sa maintenance, celui-ci pouvant
étre fortement endommagé apres un essai. Le cahier des charges initial de la conception du banc

est le suivant :
— un cout réduit donc absence d’hydraulique par exemple.

— essais de traction rapide avec un grand temps de chargement (une dizaine de ms), pour

permettre une grande déformation des éprouvettes.

— D’échantillon doit étre déformé dans un plan fixe pour permettre la visualisation et ’enre-

gistrement vidéo de I’éprouvette durant I’essai.

3.2.2.1 Introduction

La caractérisation du comportement des matériaux en traction rapide a fait I'objet de beau-
coup de recherches et continue d’étre une préoccupation. Au Centre de Recherches du Bouchet,
la caractérisation du comportement mécanique des propergols solides sert, entre autre, a prévoir
létat de fragmentation (I’état de division) des matériaux dans le but de remonter numériquement
a la vitesse de combustion lorsque le matériau aura été soumis a une sollicitation mécanique vio-
lente. I1 est alors possible d’inclure, lors de la conception des engins propulsés, des contre-mesures

qui vont agir sur la securité des personnels et plus globalement sur le théatre d’opération.

3.2.2.2 Dimensionnement du montage

Le banc de traction rapide a pour but de caractériser le matériau dans une gamme de vitesses
de déformation représentative d’un sollicitation dynamique modérée, c’est a dire a des vitesses
de déformation intermédiaires (typiquement inférieures & 1000 s~ ). Obtenir des informations au
sujet du comportement mécanique des propergols solides a ces vitesses de déformation a un réel

intérét pour la recherche de sécurité puisqu’elle représente typiquement les vitesses de déforma-
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3.2. Caractérisation en traction rapide

15

1
£,

FIGURE 3.6 — Présentation de l’échantillon de traction rapide. Sa géométrie est le compromis
entre ’homogénéité des champs et la maximisation du plan visible pour I'imagerie rapide.

tion rencontrées lors d’une chute.

La géométrie de I’échantillon est un compromis entre I’équilibre mécanique de 1’échantillon et
les dimensions de la zone observée pour appliquer de I'imagerie rapide aux essais. Pour ce faire,

un échantillon a été dessiné spécialement et usiné (voir figure 3.6).

D’apres des simulations numériques de chutes de torpilles réalisées au Centre de Recherches du
Bouchet, il convient de cibler une vitesse de déformation maximale de 200 s~!. On peut d’ores et
déja conclure que la vitesse de chargement devra étre approximativement de 4 m/s en considérant
une longueur utile d’éprouvette de 20 mm. Ce niveau de vitesse, relativement modeste, permet
I'utilisation de systemes mécaniques simples pour étre mise en oeuvre. Le principe retenu ici
est l'utilisation d’une masse tombante. La figure 3.7 montre le schéma de principe du banc de

traction rapide développé pendant ces travaux de these.

Pour le dimensionnement du montage exprimental, nous prenons comme hypothese que le
comportement du matériau est de type élastique parfaitement plastique et de limite d’élasticité
égale & oy étant donné sa grande déformabilité. Afin de procéder a un dimensionnement rapide de
lessai, nous négligeons la partie élastique du comportement (voir figure 3.8). Nous nous mettons
dans une situation ou ’on souhaite identifier la masse minimale du marteau dans I’hypothese ou

la contrainte est la contrainte plateau du comportement. On a donc :
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FIGURE 3.7 — Schématisation du montage expérimental de traction rapide
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FIGURE 3.8 — Illustration du comportement simplifié élastique purement plastique employé pour
le dimensionnement du banc de traction rapide. La partie élastique est négligée pour n’avoir
qu’une constante oy qui correspond a la contrainte d’écoulement plastique du matériau.
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3.2. Caractérisation en traction rapide

oy = constante

On a donc :

F = constante = v = constante

d’autre part, nous avons :

F = Aoy = my

ou A est la section de I’échantillon et vy 'accélération du marteau ; on a donc :

- AO’Y
T m
donc on a :
m — AO’Y _ QAO'yémaxlo (3.7)
v Av?
D’autre part, on a :
. Vo
£~ — (3.8)

l

D’apres les équations 3.7 et 3.8, si I'on suppose la condition :

Av << vy
2A maxl .
280V Ema 0 g, (3.9)
m
on en déduit : )
2emaxAcy
Y 3.10

Ce résultat analytique montre que la masse minimale du marteau dépend des propriétés méca-
niques de ’échantillon. La figure 3.9 montre 'influence de la masse minimale du marteau et de la
hauteur de chute sur la vitesse de déformation ciblée lorsque €mar = 0.5, Acchantition = S0mm?2,
Omaz = 10 M Pa et ly = 20mm (propriétés mécaniques arbitraires en point de départ du dimen-

sionnement mais proches du résultat attendu). Notons que le temps utile de lessai est se situe

entre 2.5 et 10 ms (en considérant t,. = 6";‘“” ). Les valeurs prises pour la masse minimale des
marteaux et pour la hauteur de chute sont raisonnables pour le systeme envisagé. Au vu de ce
graphique, il est tout a fait plausible d’opter pour une masse de marteau de 5 kg : en effet, elle

permet de couvrir toute la gamme de vitesses de déformation [50 : 200 s 1].
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FIGURE 3.9 — Graphique de la masse du marteau et de la hauteur de chute en fonction de la
vitesse de déformation ciblée lorsque €mae = 0.5, Acchantition = 80mm2, omaer = 10 M Pa et
lo = 20mm.

Pour des raisons d’encombrement maximal, la longueur de la barre de Hopkinson que nous
avons utilisée est de 5.6m (avec un temps d’aller-retour ! d’onde d’environ ¢ = % A~ 2.2ms).
Le temps utile n’est donc pas suffisant pour mener a bien la caractérisation du matériau jusqu’a
rupture. Des travaux réalisés par Bussac et al. [2002] permettent de déconvoluer les signaux ac-
quis par les jauges de déformation. Ainsi, le temps utile de I’essai est étendu & des temps "infinis”.
Le résultat des travaux cités a été implémenté dans le logiciel Emilie qui a permis de dépouiller

les essais dynamiques mise en oeuvre pendant ces travaux de these.

Un jeu de deux ressorts de compression a été positionné a l'interface marteau-mors mobile
comme introduit dans la partie 3.2.2.2. Le dimensionnement des ressorts a été réalisé grace a
des simulations numériques avec Abaqus/Explicit grace au modele montré a la figure 3.11. Dans
ce modele, un marteau positionné au temps d’impact, c’est a dire au moment ou il impacte les
ressorts, a une vitesse initiale ; le mors mobile ainsi que toutes les autres pieces sont immobiles.
Plusieurs raideurs et longueurs ont été testées pour déduire le couple (raideur, longueur) idéal.
Les raideurs choisies sont de 20, 40 et 60 N/mm. Les résultats de simulations montrent que la
diminution de la raideur du ressort tend & lisser la courbe de déplacement du mors sur celle du
déplacement du marteau. Contrairement aux signaux de Erice et al. [2015], la vitesse n’est pas

doublée lors du contact entre le marteau et le mors mobile (voir figure 3.10). Cependant la vitesse

1. le temps d’aller-retour correspond a celui du passage de I'onde dans un point de mesure, il détermine le
temps de mesure accessible des forces et des vitesses
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FI1GURE 3.10 — Graphiques des déplacements en fonction du temps obtenus lors des simulations
numériques grace au modele montré a la figure 3.11.

du mors mobile n’est tout de méme pas constante. Les ressorts de 20 N/mm ont été choisis pour
permettre de mener I’éprouvette a la rupture en un seul cycle de charge-décharge du ressort
par crainte de perturber ’évolution de la vitesse de déformation durant 1’essai et d’appliquer un

cumul de sollicitations a I’échantillon au lieu d’appliquer une traction monotone jusqu’a rupture.

Grace a I'utilisation d’une instrumentation typiquement utilisée dans un montage expérimental
aux barres de Hopkinson et d’un interférometre laser positionné devant le mors mobile du montage
de traction rapide, les données expérimentales accessibles sont de méme nature que celles obtenues
lors d’un essai de traction quasi-statique. En effet, les mesures réalisées ainsi que I'instrumentation

correspondantes sont :
— la force axiale mesurée via les signaux de déformation dans la barre de Hopkinson.

— les déplacements mesurés en téte et pied d’éprouvette. L’allongement de 1’éprouvette est
égale a la différence de ces deux données. D’une part, le déplacement en pied d’éprouvette
est obtenu par intégration du signal de vitesse acquis via les signaux de déformation dans
la barre. D’autre part, le déplacement en téte d’éprouvette est mesuré par intégration du

signal de vitesse mesuré par interférométrie laser positionnée en amont du mors mobile.

Le montage expérimental ainsi défini est montré sur la figure 3.12. Il s’agit d’une photographie
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FicURE 3.11 — Modele éléments finis employé pour la réalisation des simulations de dimension-
nement des ressorts : montage sans éprouvette.

B )

Ip—— e
hnmmuunmuu_

P O SR

,N”wyﬂ,»n L

FI1GURE 3.12 — Photogarphie du montage expérimental de traction uniaxiale dynamique. Il s’agit
de I'environnement proche de I’échantillon. Le reste du montage étant la barre de Hopkinson de
5,6m de long.
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3.2. Caractérisation en traction rapide

de I'environnememnt proche de I’échantillon. Nous y voyons :

— les marteaux, en position point-mors bas, au repos au point d’impact. Il s’agit d’une position

de réglage tres importante pour la durée de vie du montage expérimental.

— le montage des ressorts : il s’agit de ressorts guidés par glissieres réalisées grace a des tiges

d’acier en liaison glissiere dans la piece mors mobile.
— le mors mobile, auquel nous avons attelé une éprouvette étalon en aluminium instrumentée.

— une partie de la barre de Hopkinson.

3.2.2.3 Validation du montage

Apres montage et instrumentation de la barre de mesures, un essai de validation du banc de
traction a pu étre effectué. Dans cette optique, un essai a été réalisé sur MRP. Cette validation
a pu étre réalisée grace a la mesure de déplacement du mors mobile par deux moyens de mesures

indépendants : une caméra rapide et une interférométrie laser.

Gréce & une caméra rapide (Miro Phantom, 10 & fps, Résolution 640 x 400), le déplacement du
mors a pu étre enregistré en fonction du temps. D’autre part, un moyen d’interférométrie laser
(vibrometre laser Polytec®, sensibilité 1m/s/V, bande passante 1,5 M Hz et de longueur d’onde
200 nm) a été mis en place devant le mors mobile, & une distance de 20 ¢m, pour mesurer sa vitesse.
La figure 3.13 montre que les deux mesures de déplacement sont superposées, ce qui implique
que les deux méthodes peuvent étre utilisées pour le dépouillement des essais ultérieurs. Grace a
cette épreuve de validation, il est possible de conclure que la rigidité du montage expérimental
n’influence pas les résultats et que les mesures réalisées refletent les propriétés mécaniques du

matériau testé.

3.2.3 Essais de traction rapide sur matériau d’étude

Une campagne d’essais a été menée avec pour objectif une vitesse de chargement de I'ordre
de 100 s~!. Trois hauteurs de laché de marteau ont été choisies permettant d’obtenir des vitesses
d’impact respectivement de 2, 2.7 et 3.7m/s en suppoant les frottements nuls (v = /2gh, avec

h la hauteur de chute et g la constante de gravité).

La procédure suivie pour la réalisation d’un essai est la suivante :

— Reéalisation d’un mouchetis a la surface de I’échantillon grace a une bombe de peinture

noire et mise en place de 1’échantillon

— Mise en place des moyens de mesures : caméra rapide, interférométrie laser, éclairages
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FI1GURE 3.13 — Mesures du déplacement du mors mobile grace a deux moyens différents et in-
dépendants. On montre ainsi que les deux moyens de mesures indépendants donnent les mémes
résultats, ce qui valide la conception du banc de traction rapide.

— Réglage du point d’aplomb du mors mobile. Le contact entre les marteaux et les ressorts
doit se faire a 'aplomb de 1’axe de rotation des marteaux (voir figure 3.7) pour avoir un

contact plan.

— Démarrage du logiciel de la caméra pour le réglage et la mise au point de l'optique de
caméra utilisée ainsi que ’éclairage.

— Mise en acquisition du logiciel de la caméra rapide (Phantom Camera Control PCC)

— Les marteaux peuvent étre lachés suite au réglage de la hauteur de chute.

— La mesure de jauges se déclenche sur un front montant de déformation dans la premiere
jauge. La caméra se déclenche manuellement apres ’essai en prenant soin de bien enregistrer

les images avant le déclenchement.

La réalisation des essais donne donc des signaux de vitesses et des signaux de force a l'interface
échantillon-barre grace a I'utilisation du logiciel Emilie [Bussac et al. 2002] en plus du signal de

I'interférometre laser.

La figure 3.14 montre un signal de force issu du signal de déformation acquis durant l’essai
grace aux jauges de déformation collées sur la barre de Hopkinson. On remarque une montée

tres linéaire de 2 & 4ms; la force décroit ensuite. Le point de rupture est facilement détectable
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FIGURE 3.14 — Force en fonction du temps obtenu pour un essai de TUD a 375mm de chute
libre, soit une vitesse d’impact de 2.7m/s.

puisque la force décroit anormalement aux alentours de 11 ms. La figure 3.15 montre trois courbes
différentes de vitesse : la vitesse du mors mobile mesurée par le laser, la vitesse du mors coté
barre obtenue via Emilie et la différence des deux (delta v). L’allongement tracé sur cette méme
courbe est obtenu par intégration temporelle de delta v (u(t) = f(f Aw(t) dt) obtenu lors d'un

essal mené avec une hauteur de chute de 375 mm, soit une vitesse d’impact de 2.7m/s.

L’analyse par corrélation d’images numériques donne acces aux champs de déformation dans
I’échantillon étudié. La mesure des déformations se fait donc dans la section utile la o1 la localisa-
tion de la déformation puis la rupture apparait. Nous mesurons alors la déformation longitudinale
ainsi que la déformation transversale de cette section utile. La figure 3.16 montre le résultat d’une
analyse CIN menée sur un essai de traction rapide a 2.7m/s. Une vitesse de déformation corrigée
peut donc étre identifiée. La contrainte vraie (voir figures 3.17 et 3.18) se calcule par le rapport

entre la force mesurée et la section mesurée par corrélation d’images numériques.

L’emploi de la CIN est aussi intéressant, dans ce cas, pour valider le calcul de la contrainte
obtenue par I'hypothese de déformation a volume constant (nous reparlerons de cette validation
plus tard dans ce chapitre). Pour vérifier ’homogénéité de la contrainte sur la longueur utile

de I'éprouvette, cette méthode est appliquée a toutes les sections représentées par les différentes
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Fi1GURE 3.15 — Graphique des déplacements et vitesses en fonction du temps obtenu pour un essai
de TUD & 375 mm de chute libre, soit une vitesse d’impact de 2.7m/s. Delta v est la différence
des signaux de vitesses obtenus par le laser et par la barre de Hopkinson.
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FIGURE 3.16 — Résultat d’analyse CIN menée sur un essai de TUD a 2.7m/s. Les déformations
sont tracées a la section ou la rupture apparait.
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FI1GURE 3.19 — Courbes de la contrainte corrigée en fonction de la déformation locale vraie issues
d’un essai de traction rapide mené a une vitesse d’impact de 3,7m/s. La contrainte est corrigée
par la variation de section mesurée par CIN et la déformation longitudinale locale est directement
mesurée par CIN.

zones d’intéréts de la corrélation d’images. La figure 3.19 montre les courbes de contraintes
corrigées en fonction de la déformation locale longitudinale (voir figure 3.20). On remarque que

les courbes sont trés rapprochées les unes des autres. On distingue 4 phases (voir figure 3.19) :

1. La contrainte évolue dans un premier temps linéairement. La contrainte est homogene sur

toutes les sections montrées.

2. Le comportement devient non-linéaire mais la déformation tranversale reste homogene sur

la longueur utile de I’éprouvette.

3. Les courbes de la contrainte au niveau des section 1 et 11 divergent un peu avant le pic de
contrainte. On montre que la déformation dans les tétes d’éprouvette est non négligeable
(voir section 1 et 11), ce qui implique qu’il est nécessaire d’appliquer de la corrélation
d’image sur ce type de matériau pour corriger I’allongement (ou la déformation) comme le

montre la figure 3.16.

4. Apres le pic de contrainte, elle est toujours homogene sur les sections numérotées de 2

a 10. La contrainte n’est plus homogene lorsque la localisation de déformation (striction)
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F1GURE 3.20 — Photographie d’une éprouvette de traction rapide. Les différentes sections numé-
rotées font référence aux courbes de contrainte-déformation de la figure 3.19.

Vitesse Temps Module Contrainte vraie Vitesse de
d’impact caractéristique tangent maximale déformation mesurée
[m/s] ] (MPa]  [MPd [s~7]
2 0.0134 31.5 3.5 41
2 0.0160 28 3.25 40
3.7 0.0078 23.7 3.57 92
2.7 0.0098 30.7 3.18 51
3.7 0.0082 37.2 3.69 7
2 0.0157 24.5 3.3 34
2.7 0.0104 26 3.4 61
3.7 0.0083 254 3.62 90
2.7 0.0102 27.9 3.65 61

TABLEAU 3.1 — Récapitulatif des essais de traction uniaxiale rapide de la campagne de caractéri-
sation. Le temps caractéristique des essais nous permet d’inclure les points de TUD aux courbes
maitresses.

apparalt sur les sections 2 et 3. On constate aussi qu’en fin de courbe, ces deux sections

montrent une forte augmentation de la déformation (voir figure 3.19) : la rupture a lieu.

Le tableau 3.1 donne les parametres expérimentaux, la vitesse d’impact théorique (v/2gh),
le temps de sollicitation (défini par le temps jusqu’a la contrainte maximale tel qu’introduit
dans 1’étude bibliographique), le module tangent mesuré a lorigine et sur les premiers 5% de
déformation, la contrainte vraie maximale mesurée ainsi que la vitesse de déformation calculée

par les signaux de déformation obtenus par corrélation d’images numériques.

Les fréquences d’acquisition de mesures des jauges et de la caméra sont différentes et les en-
registrements sont indépendamment réalisés (par deux matériels différents). Celle de la caméra
est réglée au plus haut possible, selon un compromis entre résolution et fréquence d’acquisition,
a 10k fps. Celle des jauges est réglée a 1 M Hz. La synchronisation des deux signaux de dépla-
cement se fait ensuite par une translation horizontale d'un des deux signaux (généralement celui
issu de la caméra), connaissant la fréquence d’acquisistion caméra. Cette opération permet de

recaler la base de temps.
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Fi1GURE 3.21 — Courbe maitresse de rigidités alimentée par les essais de traction quasi-statiques,
a laquelle ont été ajoutés les résultats de traction uniaxiale rapide.

Au vu de la figure 3.17, la vitesse de déformation peut étre considérée constante. Grace a la
mesure du temps caractéristique de 'essai, il est possible de comparer ces essais aux différentes
courbes maitresses. La figure 3.21 montre la courbe maitresse du module tangent a laquelle
les points de traction rapide ont été ajoutés. Grace a I'ajout de barres d’erreur, il est possible
de conclure que les modules mesurés en traction rapide correspondaient, une fois exprimés en
fonction du temps réduit, aux modules mesurés en traction uniaxiale quasi-statique. En effet,
les points de mesures sont trop proches de la courbe maitresse, dans un gabarit englobant les
résultats d’essais, et il faudrait considérablement alimenter cette courbe maitresse pour identifier
si la vitesse de déformation agit, de fagon supplémentaire a la viscoélasticité, sur le module tangent
du matériau. La figure 3.22 montre la courbe maitresse de capacités (contraintes maximales) du
matériau d’étude. On montre ainsi qu'un facteur d’augmentation dynamique est visible a ces
temps caractéristiques qui correspondent a un régime dynamique modéré. Grace a la tres faible
dispersion des points obtenus lors des essais de traction rapide, on note que ce facteur est de 1.55
pour un temps caractéristique de 10 ms. Pour rappel, tous les essais de traction uniaxiale utilisés
pour I’élaboration de la courbe maitresse de capacités ont été dépouillés de la méme maniere :
la contrainte calculée est toujours une contrainte corrigée par analyses CIN, la déformation

longitudinale ainsi que transversale étant toujours issues d’analyses CIN.

Pour finir, il est apparu lors de ces essais de traction rapide, que I’éprouvette rompait non

plus en 2 morceaux, mais en trois (voir figure 3.23). Ce phénomene peut s’expliquer par :
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FIGURE 3.22 — Courbe maitresse de capacités du matériau alimentée par les essais expérimentaux
de traction quasi-statiques a laquelle ont été ajoutés les résultats de traction rapide. On note que
les points acquis lors d’essais de TUD ne sont plus dans le bruit de mesures. Donc 1’équivalence
temps-température ne fonctionne pas jusqu’a cette gamme de temps.

— DPamorce de défaut en plusieurs endroits simultanément : multi-fissuration (ou fragmenta-
tion).
— la génération d’'une onde plastique qui parcourt I’échantillon a une vitesse inférieure a

la vitesse des ondes longitudinales, pouvant causer ce phénomene de plans de rupture

multiples.

Cependant, ce résultat est a predre avec un certain recul puisqu’il est vrai quune fois I’éprouvette
fragilisée par une fissure, 1’état de contrainte vu par le reste de I’éprouvette n’est plus uni-axial.
Toutefois, il serait maintenant utile d’approfondir ces piste dans un but d’amélioration du modele
numérique. Dans le but d’étudier le développement d’un réseau de microfissure sous impact, il a

été proposé par le Laboratoire 3SR d’adapter un essai existant nommé impact sur la tranche.

3.3 Conclusion

Des essais de compression quasi-cedométrique dynamique aux barres de Hopkinson ont été
réalisés pour ’étude du comportement déviatorique du matériau. Dans cet essai de compression,
une cellule de confinement est employée pour exercer un confinement passif sur le matériau. Grace

a 'emploi de jauges de déformation, collées sur la cellule de maniére & mesurer la déformation or-
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FIGURE 3.23 — Image issue d’un essai de traction rapide. Illustration de ’amorcage de rupture
en plusieurs endroits.

thoradiale durant 1’essai, la contrainte radiale dans I’échantillon peut étre identifié par les niveaux
de déformation dans les barres couplés aux niveaux de déformations orthoradiales externes de la
cellule. Grace a la simulation numérique, la contrainte radiale ainsi que la déformation radiale de
I’échantillon peuvent étre connues. La contrainte déviatorique étant définie par la différence de
la contrainte axiale et radiale, il est alors possible de tracer I’évolution du déviateur en fonction
de la déformation axiale de 1’échantillon. Il s’est avéré que le déviateur, trop faible devant les
contraintes axiales et radiales, permettait de déduire que le matériau se comporte vraisemblable-
ment comme un fluide (incompressibilité). Ces essais ont donc permis I'identification d’une valeur
de module de compressibilité en tracant la fonction p = f(€potumique) - En d’autres termes, I'essai
a permis I’étude du module de compressibilité a de tres hautes vitesses de déformation. Cepen-
dant, cette valeur de module étant éloignée de la valeur identifiée en quasi-statique, il n’est pas

possible de conclure sur la constance du module de compressibilité avec la vitesse de déformation.

Un nouveau moyen de traction rapide adapté a I’étude du comportement mécanique du ma-
tériau d’étude a été développé durant cette these. Ce montage expérimental consiste en la mise
en traction d’un échantillon grace a I’énergie cinétique d’un marteau soumis a une chute libre.
L’échantillon étant tenu, a une extrémité par un mors mobile sur glissiere et a 'autre extrémité
par une barre de Hopkinson de grande longueur, il est possible de remonter au comportement
mécanique par la mesure de vitesses a la téte et au pied de I’échantillon ainsi que grace a la mesure
de la force axiale dans la barre de Hopkinson. Ces données sont accessibles par la mise en place
de jauges de déformation sur la barre de Hopkinson ainsi que par la mesure de vitesse matérielle
du mors mobile par interférométrie laser. Ces essais expérimentaux de traction rapide ont permis
de montrer que la contrainte maximale était plus élevée que celle extrapolée par 1’équivalence

temps-température. Pour cette raison, le modele HRVM pourra étre modifié en conséquence.
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L’étude et la caractérisation de 'endommagement d’un matériau peut se faire par plusieurs
moyens expérimentaux. Il existe plusieurs manieres de transmettre suffisamment d’énergie a un
échantillon pour que les champs de contraintes excedent localement les propriétés a rupture du
matériau. Afin d’étudier les phénomenes se produisant sous impact et de quantifier 'endomma-
gement d’un échantillon soumis a de forts niveaux de déformation, un montage expérimental

original a été proposé et développé.

L’étude de 'endommagement des propergols solides est déterminante dans la conception des
engins propulsés. En effet, il est important de garantir I'intégrité physique du chargement pour

un fonctionnement dans un régime nominal [Herder et al. 2003]. Nous avons abordé, dans I'in-
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troduction, les risques encourus lors de 'utilisation d’engins endommagés. C’est pourquoi les
étapes de conception doivent tenir compte du comportement mécanique du matériau. Donc il est
nécessaire de comprendre 1’évolution de I’endommagement lorsque le matériau est soumis a une

sollicitation de cisaillement dynamique.

Pour I’étude de I'endommagement des matériaux plus généralement, Kendall et Siviour [2015]
ont utilisé un dispositif expérimental de barres de Hopkinson pour la réalisation d’essais de
compression diamétrale. Dans cette configuration, un échantillon cylindrique est positionné tel
que son axe est orthogonal a ’axe des barres de Hopkinson pour permettre la visualisation des
champs de déformation par imagerie rapide durant ’essai. Le dépouillement de cet essai requiert
l'utilisation de caméra rapide ou ultra-rapide et la lecture de la force et des vitesses aux interfaces
barres-échantillon se fait via la mesure de déformation dans les barres. Bien que tres variable
suivant les dimensions du montage expérimental et de I’échantillon, la vitesse de déformation
accessible lors de cet essai est d’environ 1000 & 4000 s~ 1. Une limitation de ce montage est que la
surface de 1’échantillon en contact avec les barres n’est pas constante pendant ’essai et n’est pas
précisément connue pendant I’étape de compression. Pour des matériaux qui admettent de grands
niveaux de déformation, le dépouillement de cet essai devient donc difficile. Malgré le manque
de données sur le comportement dynamique des matériaux énergétiques, la majorité des travaux
sont réalisés grace a ce montage expérimental de compression dynamique diamétrale [Kendall et
Siviour 2015].

Pour tester le comportement a rupture des matériaux a plus hautes vitesses de déformation,
d’autres auteurs ont utilisé des bancs d’expansion sphérique divergente [Larson 1982], d’impact
de plaque [Meyers et Aimone 1983, Davidson et al. 1996, Antoun et al. 2003, Zinszner 2014] ou
encore d’impact laser [Eliezer et al. 1990, Boustie et Cottet 1991, Fortov et al. 1991, de Ressé-
guier et al. 1997]. Avec de telles techniques expérimentales les vitesses de déformation peuvent
atteindre 10% voire 107 s~! mais 'observation in-situ devient difficile, méme si des vitesses peuvet
étre enregistrées via interférométrie laser et des images prise via caméra ultra-rapide, et les vi-
tesses de déformation deviennent non représentatives d’un chargement d’impact modéré comme

lors d’une chute par exemple.

Le Laboratoire 3SR a proposé un essai de poingonnement dynamique par impact sur la tranche

afin de se positionner dans le cadre fixé par Ariane Group :
— un cisaillement sévere localisé dans ’échantillon
— de grand niveaux de déformation atteignant plusieurs centaines de pourcents localement

— des vitesses de déformation représensatives des conditions d’une sollicitation dynamique
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modérée

— la possibilité de visualiser 1’essai par imagerie rapide ou ultra-rapide

Dans ce chapitre, nous allons présenter un moyen expérimental développé et adapté pour ca-
ractériser 'endommagement des matériaux admettant de larges niveaux de déformation comme
les propergols solides. Le principe de cet essai est schématisé sur la figure 4.1. En se basant sur le
montage d’impact sur la tranche utilisé par Hornemann et al. [1984], Riou et al. [1998], Denoual
et Hild [2000 2002], Straburger [2004], Forquin et Hild [2010], Forquin et Erzar [2010], Forquin
et Ando [2017], une configuration originale de l'essai d’impact sur la tranche a été dévelopée
pour permettre un chargement mécanique intense de type poingonnement. D’autre part, For-
quin et al. [2003] ont employé un systéme de sarcophage dans le but de maitriser la déformation
hors-plan de I’échantillon et aussi de maintenir en place les fragments créés lors de la sollicita-
tion d’impact. Grange et al. [2008] ont employé un systéme de confinement dit wave-trap pour
limiter 'endommagement di aux perturbations d’ondes générées par la recombinaison d’ondes

transversales lors de 'essai.

4.1 Montage expérimental d’impact sur la tranche adapté

aux matériaux ductiles

Un dimensionnement numérique des conditions d’essai et de la géométrie de la cible en MRP
a montré qu’il était possible d’atteindre localement de trés grands niveaux de déformation (de
Pordre de 180%). La modélisation de chacune des pieces du modele ainsi que le modele numérique

lui méme sont montrés a la figure 4.2 et au tableau 4.1.

Pour ce faire, un impacteur réalisé dans un acier a haute limite d’élasticité est lancé a une
vitesse de 20m/s. L’impacteur est de 30 cm de long pour un diametre de 10 mm. De plus, des
sabots en téflon ont été usinés pour minimiser le frottement entre le projectile et 'intérieur du
canon et pour ramener le diametre du projectile & celui du canon (20 mm). Des cibles de forme
parallélépipédique (quasi-2D) d’épaisseur 10mm et de cotés 100 x 50 mm? ont donc été usinées
en MRP pour permettre la mise en ceuvre d’'un moyen d’imagerie ultra-rapide et pour mener des

analyses par corrélation d’images.

Le principe du montage expérimental d’impact sur la tranche (EOI pour Egde-On Impact) est

montré sur la figure 4.1. Le Laboratoire 3SR dispose d’un montage de ce type muni d’un canon a
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canon a gaz projectile &chantillon

Axe optique

FIGURE 4.1 — Schématisation du principe de l'essai d’impact sur la tranche. L’échantillon est
positionné de sorte a étre impacté sur sa tranche. La profondeur de pénétration est alors une
mesure intéressante pour une validation de loi de comportement endommageable utiliée dans la
simulation numérique.

gaz et d’'un caisson de récupération. Un impacteur de longueur dimensionnée par simulation nu-
mérique, impacte un échantillon pour produire une quantité d’endommagement non négligeable,
que 'on peut visualiser par caméra rapide, c’est a dire en imposant que '’endommagement soit

dans le plan.

Le matériau est quasi-incompressible a I’état sain. De ce fait, lorsqu’il est impacté par un
projectile rigide, le matériau cible aura tendance a se déformer latéralement, ce qu’il faut abso-
lument éviter pour 'acquisition d’une séquence d’images en déformation plane. Pour pallier ce

probléme, un sarcophage a été dimensionné et réalisé suivant deux principales regles :

— le confinement doit étre transparent pour permettre la visualisation par caméra ultra-

rapide,

— il doit étre suffisamment robuste et rigide pour éviter les déplacements hors-plan.

Une série de simulations numériques a donc été menée pour identifier I’épaisseur de confi-
nement latéral nécessaire. Le modele numérique utilisé pour cette étape de dimensionnement
est montré sur la figure 4.2. Le modele numérique est muni de deux symétries pour diminuer
le temps de calcul. Pour faciliter la simulation ultérieure de cet essai, une plaque intermédiaire
d’impact a été intercalée entre I'impacteur cylindrique et ’éprouvette dans le but de limiter les

discontinuités de déformation dans ’éprouvette au cours de la pénétration de I'impacteur. Les
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FIGURE 4.2 — Modele numérique employé pour effectuer I’étape de dimensionnement. Deux condi-
tions limites de symétries sont employées. Eléments de type C3D8R. Le rayon de I'impacteur est
de 5mm, I'épaisseur totale de confinement est de 40 mm et la hauteur de ’échantillon est de
50 mm.

lois de comportement employées sont des modeles élasto-plastiques parfaits dont les parametres
sont récapitulés dans le tableau 4.1. Les valeurs qui y sont mentionnées sont issues des cata-
logues matériaux des fournisseurs et les propriétés mécaniques du MRP sont issues des retours
d’expériences acquis par Ariane Group et de travaux non publiés. On note que les contraintes de
Mises, pour les différentes simulations ol une seule épaisseur de confinement est employée, sont
tres élevées devant les capacités maximales des matériaux; il a donc fallu réitérer les calculs en

augmentant 1’épaisseur du confinement.

Pour limiter les déplacements hors-plan et minimiser la contrainte dans les plaques de confine-
ment, une simulation numérique a été menée pour montrer le comportement du dispositif lorsque
deux épaisseurs de confinement latéral sont utilisées. La simulation numérique montre que les
niveaux de déformation sont concentrés sur la zone impactée et que les déplacements hors-plan
restent inférieurs a 0.25mm. La figure 4.4 montre une coupe transversale du modele numérique
et confirme l'utilisation de deux épaisseurs de confinements (la contrainte sur le confinement est
inférieure & 20 M Pa).
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Module d’Young Contrainte d’écoulement plastique

Composant, Couleur [MPa] [MPal
MRP vert 30 30
Polyéthylene bleu 3 x 103 3
Polycarbonate-choc ~ blanc 5 x 103 20
Aluminium gris 70 x 103 275
Acier rouge 210 x 103 780

TABLEAU 4.1 — Récapitulatif des propriétés mécaniques des matériaux utilisés dans les simulations
numériques grace a des modeles élasto-plastiques parfaits. Voir figure 4.2.

Numéro de Vitesse Epaisseur de Déplacement hors- Contrainte de Mises
simulation  d’imapct [m/s] confinement [mm] plan obtenu [mm] sur le confinement [M Pa]

1 20 5 1.2 35

2 20 10 0.46 20

3 20 20 0.23 13

4 30 5 1.28 35

5 30 10 0.66 25

6 30 20 0.33 20

TABLEAU 4.2 — Liste des simulations numériques réalisées grace a Abaqus/Explicit pour le di-
mensionnement du confinement en polycarbonate-choc (PC-choc). On note que les contraintes
de Mises données sont tres élevées devant la contrainte maximale du polycarbonate choc, une
contre-mesure doit étre prise, par exemple I'emploi de 2 épaisseurs de confinement. Les mesures
sont faites au temps ol la force de 'impacteur sur la cible est maximale (voir figure 4.3).
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PC-choc PE Echantillon

FIGURE 4.4 — Coupe transverse du modele numérique lors du poigonnement de 1’échantillon
lorsque confiné par deux épaisseurs de 20 mm en polycarbonate-choc. Au maximum de la force
de I'impacteur sur I’échantillon, les déplacements hors-plan de I’échantillon restent inférieurs a

N

0.25 mm. La contrainte équivalente de Mises dans les épaisseurs de confinement est inférieure a
20 M Pa.

Comme il s’agit de simulations de dimensionnement du montage expérimental, il n’est pas
prévu de valider ces simulations par des données expérimentales ni d’étude de sensibilité au
maillage qui ne serait pas adapté a notre besoin dans ce cas de figure. Cependant, il peut étre
envisagé d’employer ces essais expérimentaux pour la validation d’un loi de comportement en-

dommageable.

Le dessin d’ensemble du dispositif retenu est montré a la figure 4.5. Le dispositif sert au main-
tien de ’échantillon pendant la phase d’impact. Ainsi ’enregistrement vidéo pourra étre réalisé
dans les conditions optimales et permettra aussi la récupération des échantillons impactés en vue

de réaliser des analyses post-mortem des échantillons.

Des essais préliminaires ont été réalisés pour identifier la pression du canon a air comprimé

permettant d’atteindre la vitesse d’impact souhaitée. Cette vitesse est mesurée par des barrieres
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No. ARTICLE NUMERO DE PIECE Qre

impacteur

25 bague_PIFE
26 contrebague
28 |sabot

" Assemblage  [*]
- —

FI1GURE 4.5 — Plan d’ensemble du dispositif d’'impact sur la tranche. L’échantillon est maintenu
rigidement par des liens pour éviter tous déplacements dans le repére spatio-temporel. Les dé-
placement de corps rigides peuvent étre annulés par post-traitement des images, par contre les
déplacements hors-plan doivent a tout prix étre évités afin d’enregistrer des images de bonne
qualité.

optiques positionnées a la sortie du canon. Des essais d’impact sur la tranche ont donc été réalisés
a 20 et 30m/s en réglant respectivement la pression dans la chambre & air du canon & 0.4 et

1 bar avec le méme impacteur, d’une masse de 183 g.

Plusieurs mesures sont réalisées pendant les essais. La vitesse en face arriere de I’échantillon est
acquise par interférométrie laser afin de déclencher la caméra ultra-rapide positionnée a 400 mm
de la face 50 x 100mm? de I’échantillon; ces informations peuvent aussi étre comparées a la
simulation numérique lors de la validation d’un modele. Comme le temps d’essais est tres long
(typiquement 2ms) par rapport au temps d’essai mené sur matériau fragile (quelques us), le
temps inter-image est réglé sur 100 kfps. En effet, la caméra ultra-rapide Kirana dispose d’une
mémoire ne pouvant enregistrer que 180images au total. D’autre part, le déclenchement de la
caméra est réalisé en front montant lorsque la vitesse en face arriere atteint 1m/s apres enregis-

trement de 40 images, ce qui se traduit par l'obtention de 40 images avant le déclenchement et
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o1 . Vitesse d'impact  Profondeur de pénétration Vitesse en face
N°d’essai N .
[m/s] [mm] arriere maximale [m/s]
1 20.45 10.9 5.09
2 30.8 20.4 7.22
3 30.48 23 7.22
4 31.17 24.6 7.04
5 31.17 19.4 6.97

TABLEAU 4.3 — Essais expérimentaux réalisés, conditions d’essai et résultats.

FIGURE 4.6 — Photographie d’un échantillon revétu d’un mouchetis réalisé a la bombe de peinture.
Une tres fine sous-couche blanche est appliquée pour maximiser le contraste.

140 apres.

Le tableau 4.3 montre les différents essais réalisés, la vitesse d’impact correspondante ainsi
que la profondeur de pénétration observée par traitement des images obtenues et la vitesse en
face arriere maximale acquise par interférométrie laser. Ces résultats pourront servir a valider

un modele numérique.

Un mouchetis a été imprimé sur une face de I’échantillon pour pouvoir mener des analyses de
corrélation d’images et remonter aux champs de déformations. La photographie d’un échantillon

est visible sur la figure 4.6.

Les images enregistrées par caméra nous permettent de remonter a plusieurs informations.
Premierement, le suivi de I'impacteur nous donne acces a la profondeur de pénétration, puis
par dérivation la vitesse puis 'accélération sont accessibles. Comme la masse de I'impacteur
est connue (183¢), la force de l'impacteur sur I'échantillon peut étre estimée en supposant
que l'impacteur se comporte en solide rigide. En effet, le temps d’aller-retour d’onde dans

I'impacteur est suffisamment faible devant le temps de chargement (tchwgemem ~ 1lms et

2Lprojectite ., 2x300 _
Cco ~ 5

taller—retourd onde = 120us). La figure 4.8 montre I'avancée du projectile
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en fonction du temps ainsi que la force de I'impacteur appliquée sur la cible. Deuxiémement, les
analyses par corrélation d’images menées grace au logiciel Corréli nous permettent de remonter

aux champs de déformation a la surface de la zone observée.

Le matériau, étant quasi-incompressible, va avoir tendance a s’écouler dans la direction per-
pendiculaire a la direction d’impact, cette direction étant la seule direction possible d’écoulement
car I’échantillon est non-confiné dans cette direction. Mais les déplacements hors plan du ma-
tériau, méme minimes, entrainent du frottement contre les plaques de confinement latéral, ce
qui entraine la création de fines rayures sur le PC-choc, le MRP étant abrasif. Ces rayures (voir
figure 4.7), bien que non souhaitées, permettent de suivre qualitativement les déplacements de

la matiere pendant ’essai.

FIGURE 4.7 — Essai d’impact sur la tranche réalisé sur MRP & 30m/s, 1.2 ms apres impact. Image
brute tirée de ’enregistrement par caméra ultra-rapide. le point d’impact est situé au milieu a
droite de I'image.

La corrélation d’images ne fonctionne pas en traitant les images entieres, les niveaux de défor-
mation sont trop importants. Un algorithme de reconstruction a donc été écrit pour traiter les
images zone par zone ; chaque zone étant une zone d’intérét différente a chaque itération. Cet al-
gorithme fait appel au logiciel Correli de maniere itérative et a chaque fois, la zone d’intérét peut
étre modifiée ainsi que les parametres de corrélation. Par ce moyen, il est possible de reconstruire
les champs de déformation sur I’échantillon complet et de suivre les niveaux de déformation au
cours de l'essai dans les zones reconstruite (voir figure 4.9). En observant la déformation des
zones d’intéréts (voir figure 4.10), on constate que les niveaux de déformation transversale (ver-
ticalement sur les images) sont tres faibles et que la sollicitation vue par le matériau engendrant

sa ruine correspond du cisaillement.
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FI1GURE 4.8 — Graphique de la profondeur de pénétration de 'impacteur dans le matériau cible
ainsi que la force recalculée (F' = m-y) pendant un essai EOI réalisé a 30 m/s.

4.2 Tomographie RX et reconstruction 3D

Les analyses post-mortem des échantillons ont été réalisées par microtomographie RX au La-
boratoire 3SR. Pour ce faire, les échantillons ont été retirés de leur sarcophage pour relaxer les
contraintes résiduelles et ainsi ouvrir les fissures créées. Le tomographe est constitué d’un généra-
teur de RX polychromatique fixe, une table tournante par laquelle on peut exercer une rotation
d’un tour complet sur I’échantillon ainsi que d’'un détecteur rectangulaire muni de 1536 x 1920

pixels mesurant chacun 0, 127 mm de coté.

Les échantillons sont positionnés au centre de la table tournante a une distance optimale
pour obtenir la résolution désirée. Approximativement, 600 radiographies sont prises sur chaque
échantillon par pas de 0,6°. A chaque pas de rotation, 8 images sont prises puis moyennées pour
minimiser le bruit. Une fenétre en laiton est positionnée devant le générateur de RX pour filtrer
les rayons de faible énergie, connus pour produire du beam-hardening (vignettage en francais)

non souhaitable pour les analyses quantitatives.
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FIGURE 4.9 — Champs de déformation obtenus par corrélation d’images numérique grace a un
algorithme de reconstruction zone par zone a (de haut en bas) ¢ = 0.57ms, t = 0.78 ms et
t = 1.28 ms (voir respectivement les points A, B et C sur la figure 4.8). A gauche, déformation
dans la direction horizontale, longitudinale et a droite, déformation dans la direction verticale,
transversale.
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FIGURE 4.10 — Tracé des régions d’intérét pour plusieurs zones. On constate que la déformation
correspond a un champ de cisaillement dans la cible

102



4.2. Tomographie RX et reconstruction 3D

FIGURE 4.11 — Identification de chaque fragment pour les isoler et pouvoir les analyser séparé-
ment [Forquin et Ando 2017].

Une reconstruction 3D est réalisée pour assembler toutes les radiographies dans le but de
reformer le volume de 1’échantillon. L utilisation du logiciel Fiji' permet de visualiser ce volume

en perspective ou dans n’importe quelle direction de coupe.

Cependant, il est tres difficile d’analyser quantitativement la microstructure du MRP par rap-
port aux matériaux classiquement caractérisés par cette méthode. En effet, les travaux de Forquin
et Ando [2017] ont permis de révéler les fragments laissés par la sollicitation et ainsi, ils ont pu
identifier et analyser les fragments pris séparément pour, par exemple, réaliser une étude statis-
tique de la distribution de taille des fragments. La figure 4.11 montre un résultat de leurs travaux

menés sur céramique.

Le MRP n’est pas réellement adapté a ce type d’analyse. En effet, le contraste rendu par les
analyses tomographie RX est tres faible entre les différentes phases, il est difficile d’observer la
limite entre les charges et la matrice polymere voire méme plusieurs endroits de la matrice elle-
méme. De plus, si la résolution spatiale de la tomographie est supérieure a la taille des particules
(notamment les particules d’aluminium), il n’est pas possible de mener une quelconque analyse
sur ces particules. Pour parvenir a réaliser des analyses quantitatives, il a fallu mener des analyses
statistiques sur les niveaux de gris de chacune des phases présentes, a savoir la matrice polymere,
les charges ainsi que les pores ou vides. La figure 4.12 montre une analyse statistique sur un

échantillon impacté & 30m/s.

Grace a cette analyse statistique, il est possible de post-traiter les images issues des analyses
par tomographie RX des échantillons impactés ainsi que les échantillons vierges; la figure 4.13
montre une image “trinarisée”. La figure 4.14 montre une image réalisée en confondant les phases

denses de la phase vide : une image binaire est créée puis un filtre de couleur est appliqué.

1. https ://fiji.sc/
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FIGURE 4.12 — Niveaux de gris échantillonnés sur les charges, la martice polymere et les pores ob-
servés sur une reconstruction 3D. Si I’échantillonnage est suffisamment conséquent, il est possible
de distinguer une limite entre les niveaux de gris de chacune des phases présentes.

Par ailleurs, on observe que le réseau de fissuration détecté par la tomographie présente une
densité de fissures d’autant plus grande que les éléments de matiere concernés sont a la surface de
Iéchantillon et sur le bord de la plaque intermmédiaire d’impact (voir piece grise sur figure 4.2).
Ce résultat est évidemment cohérent puisque le niveau et I'intensité du cisaillement imposé a la

matiere est d’autant plus grand que I'on se situe sur le bords de la plaque intermédiaire d’impact.

4.3 Analyses quantitatives post-mortem

Comme il a été indiqué des I'introduction de cette these, I'analyse mécanique proposée a pour
objectif d’identifier les modes de sollicitation impliquant la fragmentation du matériau, cette
fragmentation étant un facteur de modification des conditions de combustion des propergols so-
lides.

Un algorithme de quantification de surface a été écrit pour élaborer un nouveau moyen d’esti-
mation de la survitesse de combustion dont il a été question dans I'introduction de ce manuscrit.
Pour rappel, le chargement (la masse de propergol solide embarquée) est dimensionnée pour que
Pensemble tuyere/propergol soit adapté. Ainsi, si la quantité de surface offerte & la combustion
est supérieure a celle dimensionnée, la pression dans la chambre de combustion du moteur sera
supérieure & la pression dimensionnée entrainant une déformation orthoradiale (un gonflement)
du moteur plus élevée que prévue. Ainsi, le propergol collé a I'intérieur de I’enveloppe, se voit

plus contraint entrainant son endommagement. L’endommagement du propergol est inaccep-
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FIGURE 4.13 — Illustration d’une image trinarisée. Distinction des trois phases : les charges en
blanc, la matrice polymere en gris et les pores en noir. L’impact se situe au milieu en haut de
I'image. La largeur de I'image représente 28mm.
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FIGURE 4.14 — Image traitée par binarisation puis application d’un filtre bleu aux régions vides.
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N° de l'essai EOI Estimation de surface par la Estimation du volume vide
méthode Crofton [cm?/em?3]  dans I'échantillon compet [em?/cm3]
Sain 0.08 3.78 x 107°
1 17.04 2.76 x 1072
2 19.23 3.9 x 1072
5 21.77 4.32 x 1072

TABLEAU 4.4 — Résultats d’estimations de surface menés sur un échantillon vierge et des échan-
tillons impactés & 20m/s pour le N°1 et & 30m/s pour les N°2 et 5. La surface créée lors de
I'impact est de l'ordre de 20 cm?/cm?. Par exemple, cette surface supplémentaire offerte lors
d’une réaction de combustion potentielle ultérieure pourraient entrainer une survitesse de com-
bustion de 3.4. Une cartographie de vide tirée de la reconstruction de ’échantillon N°2 prise au
hasard a lintérieur du volume est visible a la figure 4.14.

table pour le fonctionnement nominal du moteur. Dans le cas ou une porosité est présente dans
le chargement, la surface offerte a la combustion est localement plus élevée : donc la combustion
accélere. La survitesse et le ratio entre la vitesse mesurée dans le cas de porosité et la vitesse
nominale (ou dimensionnée). C’est un coefficient positif et supérieur a 1 qui évolue donc avec le

caractere poreux du matériau.

Pour ce faire, des travaux réalisés par Legland et al. [2011] sur 'analyse quantitative de micro-
structures ont été appliqués aux reconstructions 3D des échantillons de MRP. Selon ces travaux,

la surface présente dans 1’échantillon est calculée, par la méthode Crofton, selon ’équation :

CEK,‘,k(z)

ol ¢k sont les poids donnés aux directions de l'espace, A(Ly) est la densité de lignes dans la k"€
direction. Il s’agit de travaux basés sur la mesure du nombre d’intercepts entre la matiere et le vide
présents dans les images. Selon Legland et al. [2011], 13 directions sont nécessaires, au minimum,
pour approximer suffisamment la surface présente dans 1’échantillon. Tous les parametres de
calculs sont identifiés dans ces travaux. Néanmoins, des essais réalisés grace a des spheres et
cubes idéalisés montrent que I'erreur commise est inférieure & 5% dans le cas le plus pessimiste.
Les résultats obtenus sont énoncés dans le tableau 4.4. On note que 'ordre de grandeur de la
surface créée par I'impact est de 20 em?/cm? et le taux de porosité créé est d’environ 2 & 5%. En
ce qui concerne ’échantillon sain, la porosité mesurée est d’environ 0.004 % et la surface présente

dans Péchantillon est d’environ 0.08 cm?/cm? ce qui est quasiment négligeable.

Le réseau de fragmentation identifié par la mise en ceuvre de ’algorithme développé sur Matlab,

algorithme appliqué aux images de tomographie, a permis de synthétiser les résultats proposés
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dans le tableau ci-dessus. De sorte a vérifier et valider que les espaces vides détectés par le trai-
tement d’images puissent étre, de maniere fiable, attribués a un effet d’endommagement, il a
été envisagé de mener une campagne d’analyses post-mortem des échantillons sous microscope
électronique a balayage. L’objectif de cette campagne d’observation était, au travers des mor-
phologies observées, de bien confirmer que les espaces vides observés pouvaient étre associés a

de la fissuration, et non pas, par exemple, a de la porosité.

4.4 Analyses par microscopie électronique a balayage

Des visualisations au microscope électronique a balayage (MEB) ont été faites sur un échan-

tillon sain et un échantillon impacté a 30 m/s.

L’analyses MEB de I’échantillon sain a permis de valider la présence de pores lors de I'analyse
menée grace a l'algorithme de quantification de surface précédemment évoqué. Plus générale-
ment, les observations MEB montrent que les défauts identifiés par les analyses quantitatives de

microstructures sont bien des défauts de volume.

Par définition, ces analyses montrent la structure microscopique surfacique du matériau. On
constate que plusieurs morphologies peuvent apparaitre. En effet, la matrice polymere, théorique-
ment tridimensionnelle peut se trouver sous la forme de filaments, ce qui montre que, soit celle-ci
est non réticulée, soit elle a changé de phase pendant I'impact (voir image (d) de la figure 4.15).
De plus, on note que la charge de CaCO3 présente sur I'image (c) est particulierement déchaussée

de la matrice polymere, ce qui montre un endommagement local du matériau.

Ces analyses, qualitatives permettent de comprendre les mécanisme d’endommagement sur-

venus lors de la sollicitation d’impact.

4.5 Conclusion

Des essais d’impact sur tranche confiné ont été menés sur le matériau d’étude pour élaborer une
méthode de quantification de surface créée lors d’une sollicitation d’impact. Nous avons rappelé
que la surface offerte & la combustion était dimensionnante dans le fonctionnement d’un moteur.
Lors de cet essai, un poincon impacte la tranche d’un échantillon dimensionné spécialement pour
cet essai. L’échantillon permet la visualisation des champs de déformation dans un état de dé-
formation plane. Des essais d’impact ont été réalisés & 20 et 30 m/s. Les enregistrements vidéos

ont permis de remonter aux champs de déformation grace a ’analyse CIN (par le logiciel Cor-
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Mag= 13X
EHT =15.00 kv

(a) grossissement X13, plusieurs fissures sont re- (b) grossissement X200, zoom sur une partie de
pérées la fissure, une charge est complétement déchaus-
sée

Mag= 1.00KX

EHT =15.00 kv

(c) grossissement X600, d’autres charges, plus (d) grossissement X1000, il semblerait que la sol-

petites, sont elles aussi, déchaussées. licitation mécanique ait eu un effet de change-
ment de phase au sein de la matrice viscoélas-
tique. Des filaments se sont formés.

FIGURE 4.15 — Micrographie au microscope électronique a balayage en électrons secondaires.
Visualisation d’une charge et de défauts a plusieurs niveaux de grossissement.

reli) zone par zone de la surface de I’échantillon. Ces analyses ont montré qu'un morceau de
matériau résiste en compression et "pousse” le reste du matériau axialement et latéralement ; de
plus ces analyses tendent & montrer de hauts niveaux de cisaillement. Le matériau est poingonné
par I'impacteur. D’autre part, les analyses post-mortem des échantillons par microtomographie
RX ont permis d’élaborer une méthodologie originale de quantification de la surface créée par la
sollicitation. Cet algorithme a révélé une surface de 'ordre de 20 cm?/cm?, ce qui correspondrait,

si le matériau n’était pas inerte, a une survitesse globale d’environ 3.4, c’est a dire une vitesse
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de combustion 3,4 fois supérieure a la vitesse de combustion nominale.

L’essai d’impact sur tranche fournit des résultats expérimentaux sur le comportement en
cisaillement du matériau et permettant d’apprécier les qualités des modeles numériques dans le
cas d’'un essai de laboratoire correspondant & un chargement simplifié mais représentatif d’un
impact en situation réelle. Ainsi cet essai d’impact sur tranche permet potentiellement d’évaluer
les qualités des modeles numériques. Parallelement a I’étude de 'endommagement, les essais de
sollicitation homogene décrits aux précédents chapitres fournissent de maniére quantitative les
caractéristiques matériau qui viendront directement construire le modele numérique. Le prochain
chapitre abordera le theme de la modélisation et de la simulation numérique du comportement

du matériau modele.
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Modélisation du comportement
mécanique des élastomeres

fortement chargés
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5.1 Introduction et rappels sur l’observation expérimen-

tale

La conception des engins propulsés passe par plusieurs étapes de simulation numérique. Il est
primordial de restituer correctement la réponse mécanique du matériau pour garantir la bonne
tenue mécanique lors des sollicitations typiquement observées dans le cycle de vie du matériau,
y compris les chargements mécaniques dynamiques. Nous avons vu, dans les chapitres précé-
dents, que les propergols solides étaient des matériaux de type élastomeres hautement chargés
en particules énergétiques, viscoélastiques, qu’il était possible d’utiliser une équivalence temps-
température pour décrire toute sollicitation grace a un temps réduit, que la contrainte maximale

admissible était fonction de la pression et que la variation de volume observable était 1ié aux
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processus de cavitation et de décohésion.

Un modele a été développé au Centre de Recherches du Bouchet pour prévoir la réponse mé-
canique du matériau. Ce modele, HRVM est alimenté par des essais expérimentaux de traction
dans plusieurs trajets de chargements : traction uniaxiale, traction sous pression ou encore en
dépression hydrostatique. Les parametres du modeles HRVM sont identifiées grace a ces données
expérimentales. La courbe maitresse de rigidité est identifiée, pour chaque essai de traction, par
le module tangent a 'origine; 'effet de la pression hydrostatique est identifié par le tracer des
enveloppes de rupture hyperbolique correspondant a 1'effet pression tel que nous ’avons vu au-
paravant. Le tenseur de contrainte totale est calculé comme la somme du tenseur des contraintes
hydrostatiques, régi par le module de compressibilité du matériau, et du tenseur des contraintes
déviatoriques, régi par le modele de Maxwell généralisé (ou modele de Weichert). A cela vient
s’ajouter une variable d’endommagement calquée sur 1’évolution de la contrainte équivalente
de Traissac [1995]. Bien que ce critére prenne en compte une dépendance a la vitesse de déforma-
tion, elle est insuffisante pour restituer des cas de chargement dynamiques. La courbe maitresse
de contrainte maximale est identifiée sur les essais de traction uniaxiale puis une fonction d’en-
dommagement est identifiée pour valoir 1 lorsque la contrainte atteint ’enveloppe de rupture.
De méme, le module de relaxation est calculé par un produit de convolution. Il en est de méme

pour 'endommagement (voir équation 5.1).

dt) = / _ Cibeg(r)dr (5.1)

ou d(t) est 'endommagement au temps ¢, C; sont des constantes intrinseéques du matériau qui
refletent 'inverse de la courbe maitresse de contrainte maximale identifiée de maniere a ce que
I’endommagement vaille 1 lorsque la contrainte atteint I’enveloppe de rupture de 1'effet pression ;
Oeq est la vitesse de contrainte équivalente (voir équation 1.12). La figure 5.1 montre les capacités
du modele. On note que les modules tangents a l'origine sont convenablement reproduits ainsi

que les contraintes maximales.

Les simulations numériques de chutes et impacts ont montré qu’il était nécessaire de recaler
les parametres du modele pour étre en mesure de restituer correctement la réponse mécanique
du matériau. L’objectif du présent travail est d’identifier une loi constitutive permettant d’éviter

ce travail de recalage.

Les observations expérimentales montrent un probable effet de la vitesse de déformation dif-

férent de celui extrapolé par I’équivalence temps-température. En effet, Kendall et Siviour [2015]
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FI1GURE 5.1 — Comparaison numérique-expérimental pour différents essais de traction. Les essais
de traction uniaxial ont été réalisé au Laboratoire 3SR durant la these. Les simulations numériques
ont été réalisées au Centre de Recherches du Bouchet.

montrent que la contrainte d’écoulement ne suit pas une évolution linéaire avec le logarithme de la
vitesse de déformation (voir figure 5.2) pour un matériau énergétique a matrice p—BHT. Cette
courbe montre que I’équivalence temps-température peut sous-estimer la contrainte maximale
du matériau de cette étude puisqu’il s’agit d’une droite dans ’espace contrainte-temps réduit.
L’étude de Kendall et Siviour [2015] montre bien que lorsque la vitesse de déformation dépasse les
100 s~ ! environ, la contrainte seuil d’écoulement évolue bien plus rapidement que I’équivalence

temps-température n’annonce.

Le but de cette étude numérique concernera donc les capacités du modele numérique a restituer
les données expérimentales obtenues sous sollicitations quasi-statiques mais aussi dynamiques par

la comparaison d’essais de traction uniaxiale.

5.2 Proposition d’une loi de comportement dynamique

En se basant sur le modele HRVM déja en place au Centre de Recherches du Bouchet et en
modifiant I’équation de I’évolution de 'endommagement, il a été possible de prendre en compte
une sensibilité a la vitesse de déformation d’'un autre ordre que celle donnée par 1’équivalence

temps-température. Tel que Kendall et Siviour [2015] ont montré, une sensibilité a la vitesse de
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FIGURE 5.2 — Mise en évidence de 1’évolution du comportement d’un matériau composite a ma-
trice p—BHT [Kendall et Siviour 2015]. La contrainte d’écoulement suit une droite dans le repere
contrainte d’écoulement-logarithme de la vitesse de déformation. Lorsque la vitesse de déforma-
tion dépasse 100 s~ !, la contrainte seuil d’écoulement augmente beaucoup plus rapidement. Il
s’agit de l'effet de la vitesse de déformation décelée durant ces travaux de theése. Les propriétés
matériaux ne sont donc pas extrapolables du domaine quasi-statique vers le domaine dynamique.

déformation peut exister au dela des mesures faites en quasi-statique.

Pour ce faire, rappelons que ’évolution de I'endommagement actuelle est calculée en faisant
I’hypothese que 'enveloppe de rupture est variable avec la pression et que le temps de chargement

pris en compte dans le calcul de la contrainte équivalent o, définie au paragraphe 1.

La prise en compte des contraintes maximales identifiées dans le domaine quasi-statique (et
récapitulées dans une courbe maitresse) dans les simulations d’impact se révele inappropriée
pour restituer les observations expérimentales. Lors de la simulation numérique d’un impact
de Taylor, apres le rebond de ’échantillon, son volume est totalement endommagé alors que les
échantillons peuvent étre récupérés lors d’essais expérimentaux. L’échantillon se comporte comme
un fluide, ce qui entre en contradiction avec ’expérience. Il a donc été choisi de modifier le facteur
d’homothétie de I’enveloppe de rupture effet pression en prenant en compte la non-linéarité qui
apparait avec la vitesse de chargement (courbe en "coude” montrée a la figure 5.2. Finalement, le
modele actuel décrit le comportement a rupture du matériau par I’enveloppe effet pression et la
courbe maitresse de contraintes maximales agit sur ’enveloppe comme un facteur d’homothétie.
La figure 5.3 montre le gonflement de I’enveloppe de rupture lorsque le matériau est sollicité a 3

vitesses de chargement arbitrairement différentes.

La proposition réalisée pour finaliser ces travaux de theses est de rendre la courbe maitresse
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FIGURE 5.3 — Visualisation de I’enveloppe de rupture Effet pression pour différentes conditions
d’essais. Les temps mentionnés en légende sont les temps réduits des essais.
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de contraintes maximales dépendante a la vitesse de chargement comme ce qui est montré sur
la figure 5.2 ; autrement dit, des que la vitesse de déformation dépasse environ 100 s~!, la pente
régissant ’évolution de la contrainte maximale change. ’endommagement est maintenant défini

par la relation :

d(t) = / C; (6) Feq(T)dr (5.2)

=0
ol les parametres C; sont fonction de la vitesse de chargement contrairement a 1’équation 5.1 ou

les C; étaient constants.

Le modele ainsi modifié va étre éprouvé, grace a une simulation de traction uniaxiale dyna-

mique, dans la prochain paragraphe.

5.3 Validation du modele : simulation numérique d’un es-

sai de traction uniaxiale dynamique

Afin de montrer les capacités du modele ainsi proposé, des épreuves numériques de traction
uniaxiale dynamique (TUD) ont été réalisées. Tel qu’évoqué dans le chapitre 1, le modele actuel
sous-éstime largement les contraintes maximales du matériau sous sollicitation dynamique. La
courbe maitresse de contrainte maximales tient compte de 'augmentation de contrainte maximale
avec le temps et la température dans le domaine quasi-statique ; 'augmentation supplémentaire

n’intervient que dans le domaine dynamique.

Une simulation numérique a donc été préparée en modélisation une éprouvette de TUD. Les
conditions aux limites sont directement issues des vitesses mesurées lors d’un essai de TUD.
Plusieurs configurations ont été employées pour montrer I'influence de la vitesse de chargement.
En effet, tous les essais de TUD réaslisés ont des temps de sollicitation compris entre 5 et 16 ms.

La figure 5.4 montre une comparaison entre ’expérience et la modélisation de 'essais de TUD.

Nous constatons que la courbe obtenue grace au modele proposé est tres proche de la courbe
obtenue expérimentalement. Avant la modification du modele réalisée durant ces travaux de
these, la réponse du modele, face a la sollicitation dynamique, aurait été la réponse donnée
par la courbe bleue, c’est-a-dire 'unique réponse du matériau a ce t/ar. Dorénavant. La réponse

mécanique du matériau peut étre multiple en fonction des conditions de température et de vitesse.

D’apres cette expérience, il est retenu qu’Ariane Group est maintenant en possession d’un

modeéle numérique alimenté par des essais de caractérisation homogene dans un domaine suffi-
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FIGURE 5.4 — Comparaison entre I’expérience de traction uniaxiale dynamique et de la simulation
numérique grace au modele mis a jour. Le comportement pré-pic est tres bien reproduit. Le
comportement post-pic n’est pas simulé : la volonté est de rester conservateur lors de sollicitation
dynamique.
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samment représentatif des sollicitations de type chute. Cependant, les épreuves ou les vitesses de
sollicitation sont encore plus rapides (typiquement les impacts) ne seront pas restituées conve-

nablement du fait d’un manque de données expérimentales dans ce domaine.

En guise de prospective modélisation, un essai de Taylor est simulé. Nous savons qu’il y a une
dépendance a la vitesse de déformation différentes en quasi-statique et en dynamique, cependant
nous n’avons qu’'un seul point de TUD dans ce domaine et nous ne pouvons donc pas estimer la
pente "dynamique” (voir figure 5.2). En effet, la plage de vitesses de déformation correspondant
aux différents essais de traction uniaxiale est trop restreinte pour identifier correctement cette
pente dans le domaine dynamique. C’est pourquoi, dans un premier temps, cette sensibilité a la
vitesse de déformation a été identifiée par approche inverse en simulant numériquement 1’essai
de Taylor et en comparant les résultats expérimentaux et numériques sur le facies d’endomma-
gement final. Le critere de callage a consisté en une comparaison qualitative de la morphologie
finale de I’échantillon. La perspective de cette approche est d’identifier la résistance dynamique

a haute vitesse de chargement pour valider les parametres identifiés par approche inverse.

Lors d’un essai de Taylor sur matériau composite a matrice viscoélastique, plusieurs facies de
rupture penvent étre observés selon la vitesse d’impact. Des essais ont été réalisés au Centre de
Recherches du Bouchet et les échantillons ont ensuite été récupérés et photographiés. La figure 5.5

montre les échantillons impactés.

Des simulations numériques d’impact de Taylor ont été réalisées a 80, 114, 167 et 200m /s
grace au modele modifié cité dans le paragraphe précédant. Dans ces simulations, un échantillon
standardisé de diametre 20 mm et de masse 9 g est projeté contre un corps rigide. La figure 5.6
montre les facies d’endommagement obtenus par simulations numériques apres le rebond de

I’échantillon.

Ces images ont été prises apres le rebond de I’échantillon sur le mur rigide. En comparant les
images une a une respectivement avec les images de la figure 5.5, on remarque que les facies pré-
sentent des caractéristiques semblables. A savoir, pour la simulation (a), seules quelques fissures
en pied de I’échantillon et une zone écaillée apparaissent, ce qui est aussi observé sur I’échantillon
de la figure 5.5(a). Dans la simulation de la figure 5.5(b), la zone endommagée est plus grosse au
cceur de I’échantillon ; on apercoit sur la figure 5.5(b) qu’un morceau s’est completement détaché
de I’échantillon et quelques poussieres accompagnent le deux gros morceaux créés. La simulation
(c) montre une zone fortement endommagée en son centre, seule une calotte demeure telle qu’on

le remarque aussi sur I'image 5.5(c). Dans la simulation (d), I’échantillon est lancé a 200m/s
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(c) 167m/s (d) 200m/s

F1GURE 5.5 — Photographies de 4 échantillons impactés a différentes vitesses. Plus la vitesse

d’impact est élevée, plus le nombre de morceaux créés est élevé et plus la taille des fragments est
faible.

contre le mur rigide, il ne reste plus qu'une écaille ainsi que quelques petits morceaux qui se
détachent du contour de 1’échantillon. L’image 5.5(d) montre un ensemble de morceaux fins qui

semble montrer que la matiére a été cisaillée pour donner une sorte d’épluchures.

La fonction de correction de 'effet de vitesse introduite dans la loi d’endommagement a montré,
au travers des simulations numériques réalisées, un effet bénéfique concernant l’apparition d’un
réseau de fragmentation de ’échantillon. L’effet de cette fonction de correction sur les résultats
numériques montre le grand intérét d’améliorer de la loi d’endommagement en tenant compte,
notament, des effets de vitesses de déformation. En effet, la modification proposée sur la loi

d’endommagement dans le cadre de cette these est une premiere tentative qui mérite I’approfon-
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FIGURE 5.6 — Résultats de simulations numériques. Cartographie de variable d’endommagement
apres le rebond de 'échantillon lors d’épreuves numériques d’impacts de Taylor menés a diffé-
rentes vitesse d’impact : (a) 80m/s, (b) 114m/s, (c) 167m/s et (d) 200m/s. En comparant
avec les facies obtenus expérimentalement (voir figure 5.5), on note que les faciés obtenus numé-
riquement sont relativement proches de ceux obtenus lors des essais expérimentaux bien que la
méthode d’identification soit limitée.

dissement suivant : la caractérisation a plus hautes vitesses de déformation. Cette caractrisation
permettrait d’étre en mesure d’estimer la pente que prend ’évolution de la contrainte maximale

en fonction de la vitesse de chargement (voir figure 5.2).
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5.4 Conclusion

Le modele ainsi proposé est basé sur une loi de comportement viscoélastique non linéaire. La
loi d’endommagement agit sur les modules de cisaillement et de compressibilité. Cette loi est
identifiée grace a la mesure de variation de volume et de contrainte maximales lors d’essais de
traction. Les travaux de Traissac [1995] ont permis de mettre en évidence une enveloppe de rup-
ture correspondante aux observations expérimentales et pour laquelle la sensibilité a la pression
agit sur la contrainte maximale. Une fois de plus, la modification de la loi de comportement agit
sur cette contrainte maximale comme décrit par Kendall et Siviour [2015]. Ainsi, une extension
phénoménologique du modele satisfaisant en régime quasi-statique a été réalisée vers le domaine

dynamique.

La validation du modele proposé a été réalisée grace a une épreuve numérique de traction
uniaxiale dynamique. Les résultats sont en adéquation avec les observations expérimentales rés-
lisées au Laboratoire 3SR. La bonne reproduction au travers d’une loi de comportement, sans
surprise, montre la future capacité du modele a restituer le comportement sur des géométries
plus complexes, dans la gamme de vitesse de déformation correpondante aux caractérisations

réalisées dans cette these.

D’autre part, une prospective modélisation a été réalisée pour montrer que les parametres du
modele peuvent étre identifiés jusqu’a de plus hautes vitesses de chargement. En effet, 'approche
inverse réalisée qui visait & identifier les parametres du modele pour simuler un impact de Taylor
correctement a montré les bonnes capacités du modele. Ainsi la pente "dynamique” a pu étre
identifiée de maniere inverse. Cependant, il reste a confirmer ces résultats par une caractérisation

mécanique dans un régime dynamique plus violent.
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Conclusion générale et

perspectives

Le dimensionnement par simulations numériques des moteurs a propergol solide est un en-
jeu majeur pour le bon fonctionnement des systemes propulsés. Dans ce cadre, le service Calcul
du Centre de Recherches du Bouchet souhaite modéliser le comportement mécanique de ses
matériaux par la simulation numérique. La méthodologie usuellement employée consiste en la
caractérisation des matériaux en traction uniaxiale, en traction sous pression et en DMA pour
Iidentification des parameétres du modele HRVM (High Reaction Violence Model). La loi de
comportement codée dans HRVM est un modele viscoélastique linéaire couplé a une loi d’en-
dommagement. Des essais de traction uniaxiale permettent de tracer des courbes maitresses
de rigidité et de contraintes maximales en fonction d’un temps réduit (il s’agit d’'une grandeur
qui prend en compte la vitesse de traction et la température par I'utilisation d’une équivalence
temps-température). Des essais de DMA servent a caractériser la rigidité du matériau a différentes
températures et fréquences. On en déduit une courbe maitresse de rigidité (et qui corrobore celle
obtenue en traction uniaxiale). Des essais de traction sous pression permettent d’identifier un
parametre d’endommagement du matériau : la contrainte équivalente de Traissac [1995] permet &
la variable d’endommagement de valoir 1 lorsque la contrainte atteint I’enveloppe de rupture effet

pression.

Les matériaux énergétiques sont des composites a matrice polymere chargée de grains éner-
gétiques, par exemple de perchlorate d’ammonium (oxydant) et d’aluminium (réducteur). Le
matériau d’étude est un matériau représentatif d’une composition usuellement utilisée. Il s’agit
d’un matériau composite a matrice p-BHT chargée de CaCO3 et d’aluminium. Ce matériau
est viscoélastique et admet globalement des niveaux de déformation pouvant aisément atteindre
20%. L’hypothese de représentativité en termes de comportement mécanique est basée sur une
analogie morphologique de la microstructure du matériau inerte étudié. Ces travaux de these sont

réalisés sur un matériau inerte permettant de le caractériser au Laboratoire 3SR de Grenoble.
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Conclusions et perspectives

La caractérisation mécanique usuellement faite au Centre de Recherches du Bouchet montre
que le modele numérique est défaillant dans une certaine gamme de vitesses de déformation.
Lorsque celle-ci dépasse environ 100571, le modele diverge et les résultats donnés ne sont plus
satisfaisants. Le manque de données expérimentales dans le régime dynamique entraine la né-
cessité de recaler des parametres du modele HRVM (High Reaction Violence Model). Un enjeu
majeur de ces travaux de these est d’éviter cette étape de recalage des parametres du modele
en apportant de nouveaux éléments de compréhension au sujet du comportement dynamique du

matériau.

Pour ce faire, il faut déja définir la sollicitation impact. Lors d’un impact, plusieurs trajets
typiques de chargements mécaniques sont imposés au matériau : compression confinée, traction,
cisaillement au voisinage de la zone d’impact. Ces trajets de chargement sont observables a
différents instants et dans différentes régions du volume de matériau impacté. I’analyse de simu-
lations numériques relatives a des situations de service des propergols solides a guidé et orienté
les travaux de cette these vers le développement de trois dispositifs expérimentaux reproduisant

ces chargements typiques.

Premierement, des essais de compression dynamique quasi-cedométrique, développés pour tes-
ter le matériau sous forte pression de confinement, ont montré que le déviateur du tenseur des
contraintes était tres faible en comparaison du niveau de pression hydrostatique. Ces essais ont
permis d’identifier le module de compressibilité du matériau aux vitesses de déformation consi-

dérées.

Deuxiemement, un nouveau banc de traction uniaxiale rapide a été congu, fabriqué, éprouvé
pour répondre a la problématique principale de la these. Les résultats d’expériences ont montré
qu'un effet de la vitesse de déformation était observé a partir d’environ 100s~!. Il existe un
effet de la vitesse de déformation autre que celui extrapolé par I’équivalence temps-température
sur le comportement mécanique des propergols solides. Ainsi, suite a ces résultats de these, il
apparait utile que Ariane Group envisage, dans le futur, 'acquisition d’un banc de traction ra-
pide adapté aux spécifications des matériaux énergétiques. De plus, le montage expérimental
développé peut faire I'objet d’autres modifications pour permettre de couvrir une gamme de
vitesses de déformation plus importante. Aussi, ces essais ont montré que ’éprouvette tendait a
se rompre en plusieurs endroits simultanément lors d’essais de TUD, contrairement aux essais
de traction quasi-statique. Ces résultats suggerent l’existence d’une transition vers un régime de

multi-fissuration pour le cas de la traction dynamique.
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Troisiemement, des essais d’impact sur tranche ont été réalisés pour caractériser des niveaux
d’endommagement du matériau inerte pour le cas d’un poingonnement impliquant un cisaille-
ment. Basé sur un montage développé pour la caractérisation des matériaux élastiques fragiles,
il a fallu adapter le montage expérimental pour permettre la caractérisation de matériaux plus
ductiles, viscoélastiques et a fort coeflicient de Poisson. Des analyses par tomographie RX ainsi
que le développement d’'un algorithme d’analyses quantitatives de microstructure ont été me-
nées. Ces analyses ont permis de proposer, au travers du comptage des vides présents dans la
microstructure, des valeurs pour la surface du réseau tridimensionnel des fissures et pour le taux
de vide. Des analyses par MEB sont venues étayer le fait que les vides détectés par les analyses

précédentes étaient bien des défauts créés par la sollicitation.

Concernant la modélisation numérique, ces travaux de these ont permis la modification de la
loi de comportement HRVM pour prendre en compte 'influence de la vitesse de déformation.
Il s’agit d’'un modele viscoélastique endommageable ; les parametres du modele sont identifiés
grace & des essais de traction uni-axiale, sous pression ainsi que des essais de DMA. Les essais
de traction rapide ont montré que la contrainte maximale était supérieure a celle extrapolée par
I’équivalence temps-température classiquement mise en ceuvre. Pour la simulation d’un impact
de Taylor, il a fallu mettre en ceuvre une approche inverse qui visait a identifier la résistance mé-
canique du matériau a plus haute vitesse de chargement dans le but de restituer correctement la
sollicitation d’impact de Taylor. Le critere de recalage des parametres de comportement simulé
a été déterminé par comparaison qualitative au facies de rupture issu d’essais expérimentaux
d’impact de Taylor réalisés au Centre de Recherches du Bouchet a différentes vitesses d’impact
sur un matériau modele. Ces simulations ont montré que le modele proposé peut couvrir une tres
large plage de vitesses de chargement (allant des sollicitations lentes aux sollicitations les plus

rapides comme celle imposée par I'essai de Taylor).

L’ensemble des travaux menés au court de cette thése ont permis de satisfaire a des objectifs
globaux dédiés au développement de protocoles expérimentaux permettant de compléter I'étude
du comportement des matériaux énergétiques dans une gamme de sollicitation qui n’avait pas

encore été prospectée.

Les essais d’impact sur tranche ont permis de caractériser I’état de fissuration et d’endomma-
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gement dans une zone fortement cisaillée sous fort confinement. Ces travaux devraient permettre
d’affiner le modele HRVM dans le but de prévoir les volumes et surfaces endommagés pour des
conditions de manutention particulieres d’engins, ceci permettant alors d’étudier la réaction, ou

non, du matériau pyrotechnique ainsi que la violence de la réaction.

D’autre part, il semble indispensable de poursuivre ces travaux par une caractérisation a plus
hautes vitesses de chargement : typiquement, la caractérisation des matériaux par impact de
plaque pourrait compléter ces travaux de these pour identifier I’évolution de la contrainte maxi-
male en fonction de la vitesse de chargement. Dans ces travaux de these, nous avons da I’approcher
par méthode inverse. Un autre montage expérimental, tres intéressant, présenté par Forquin et
Zinszner [2017] vise & caractériser les matériaux par impact de plaque sans choc par emploi de

pulse-shaper.

Pour terminer ces perspectives, et comme il s’agit du cceur du métier, nous proposons d’ap-

pliquer ces méthodes a des matériaux énergétiques.
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Annexe A

Interféromeétrie laser

L’interférométrie est une discipline de 'optique arithmétique, elle consiste en la superposition
d’ondes, souvent électromagnétiques, cohérentes pour donner un sens physique a leur combinai-
son. Il s’agit d’'une méthode de mesure de distances ou de vitesses sans contact utilisée dans
beaucoup de disciplines scientifiques (par exmple Iastronomie, la physique quantique, la métro-

logie ou l'océanographie).

Dans le cas présent, les mesures de vitesse ont été menées par un vibrometre laser a effet
Doppler. 11 s’agit d’'un matériel muni d’un interférometre de Mach-Zehnder, dont le principe est
montré a la figure A.1 et par lequel un laser monochromatique émet de la lumiere qui va étre
divisée en deux. De ces deux faisceaux, I'un est dirigé vers ’éprouvette, I'autre est le faisceau
de référence. Il existe donc entre les deux faisceaux une différence de phase, qui est liée a la
différence de marche entre les deux faisceaux (celle-ci pourrait aussi étre due & une différence

d’indice de refraction du milieu).

La recombinaison des deux faisceaux intégre l'identité de la différence de marche, c’est-a-
dire du chemin optique supplémentaire que le faisceau a parcouru par rapport au faisceau de
référence. La mesure de distance est réalisée via une figure d’interférence et dans laquelle des
franges apparaissent (voir figure A.2). On définit le quotient (M) /). Si ce quotient est un nombre
entier, on a une interférence constructive et l'intensité lumineuse de la frange est maximale. Ce
nombre entier est nommé ordre d’interférence. Si on a delta(M)/\ = p+ 1/2, alors 'interférence
est destructive. L’ordre d’interférence dérive de la relation de l'intensité de deux ondes cohérentes

selon I'équation :

2 AL\
I = I]_ +IQ + 2\/ 11]2 COs \ (Al)

133



Chapitre A. Interférométrie laser

detector 2
mirror d
= 4).
source isample detector 1

| |
= coilrmated
@) beam / /

beam-splitter

FIGURE A.1 — Principe de l'interféromeétre de Mach-Zehnder. Deux jeux de mirroirs et deux
detecteurs [Wikipédia 2019b]

De ces franges d’interférences, on peut déduire I'ordre d’interférence permettrant d’identifier
le chemin optique supplémentaire parcouru par le faisceau nous intéressant, qui est exactement

le double de la distance mesurée dans le cas présent.

L’interférometre laser a effet Doppler utilisé dans ces travaux de these est un vibrometre laser
de marque Polytec. Il a une bande passante de 1,5Ghz. La longueur d’onde de la lumiere émise
est de 200nm. La chaine de mesure employée est composée aussi d'un boitier d’acquisition de
fréquence maximale de 1M H z. Pour ces travaux, cette fréquence est largement acceptable pour
permettre 'observation de phénomenes se produisant sur une gamme de temps de l'ordre de la

ms.
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FicUre A.2 — Illustration du phénomene d’interférence. Des franges plus au moins illuminées
apparaissent lorsqu’une différence de phase existe entre deux faisceaux cohérents. Il s’agit ici d’une
figure d’interférence obtenue par un interférometre de Fabry-Pérot. Ici, les cercles lumineux sont
les ordres d’interférences p = 1 et p = 2 [Wikipédia 2019a].









Résumé

La conception et la réalisation des tests de qualification des engins propulsés nécessitent une connaissance du
comportement mécanique des matériaux utilisés pour leur fabrication. Dans ce cadre, une large gamme de vitesses
de sollicitation doir étre considérée pour integrer les nombreuses situations de service des propergols solides. La
connaissance de leur comportement doit permettre de prédire les risques associés a une sollicitation imprévue
(conditions de transport difficiles, chute). La méthodologie usuelle consiste en la caractérisation des matériaux par
un ensemble d’essais de traction uniaxiale, d’essais de DMA et d’essais de traction sous pression pour identifier les
parametres du modele numérique (HRVM ). Cependant, il a été indiqué que la méthodologie usuelle ne permettait
pas la réalisation de simulations numériques satisfaisantes lorsque la vitesse de déformation est supérieure & 50 s~ 1.
Ce travail de these propose des nouvelles techniques de caractérisation expérimentale permettant de compléter les
résultats existants pour une gamme de vitesses de I'ordre de quelques dizaines & quelques de s~!. Des essais originaux
assurant des modes de sollicitations dynamiques et homogenes ont été mis au point et validés. Par exemple, un
montage expérimental de traction uni-axiale rapide a été concu pour la caractérisation d’un élastomere composite
a matrice p— BHT hautement chargé de particules rigides (une distribution de CaCOj3 et une autre d’aluminium).
Parmi les autres essais développés, un essai de cisaillement hétérogene d’impact sur tranche a été développé, cet
essai permet d’apprécier ’état d’endommagement dans le matériau pendant et suite a 'impact. Les parametres de
comportement quantifiés dans la gamme de vitesse de déformation prospectée ont été intégrés a la bibliotheque
des parametres existante permettant d’étendre I'utilisation du modele HRVM dans des simuulations numériques de
nouveaux cas de chargement impliquant des vitesses de déformation plus élevées qu’auparavant.

Mots clés : propergols solides, comportement dynamique, essais dynamiques, approche expérimentale, mécanique
des matériaux, traction rapide, endommagement, loi de comportement

Abstract

The design and qualification tests of rocket motors require knowledge of the mechanical behavior of the materials
used to manufacture them. In this aim, a large range of strain rates have to be considered, this range integrate
many solid propellant service situations. Knowledge of their behaviour should make it possible to predict the risks
associated with unexpected stress on propelled vehicles (difficult transport conditions, falls). The usual methodology
uses both numerical and experimental approaches. This methology is based on several uniaxial tensile tests, DMA
and tensile tests under pressure to identify the parameters of the constitutive law (HRVM ). However, it was indicated
that the usual method did not allow satisfying numerical predictions being performed when the strain rate is greater
than 50s~!. This PhD work proposes new experimental characterization techniques to complete existing results
for a range of strain rates of about 100 s~!. Original tests ensuring dynamic and homogeneous loadings have been
developed. A dynamic tensile test has been designed to characterize composites elastomers highly filled (CaCO3
and aluminum). An edge-on impact has been also adapted, making possible to assess the state of damage in the
material during and after the impact. The material parameters quantified with new mechanical tests have been
incorporated into the existing parameter library. It allows the HRVM model being used into numerical simulations
of new loading cases involving higher strain rate than before.

Keywords : propelled systems, dynamic behavior, dynamic experimental setup, experimental approach, me-
chanic of materials, dynamic tensile testing, damage, constitutive law



