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Introduction générale

Les avancées récentes de la recherche sur 1’élaboration des matériaux ont permis I'arrivée dans
le demaine industriel de nouveaux matériaux comme les alliages 3 mémoire de forme ou les super~
alliages, présentant des propriétés remarquables. Leurs particularités sont liées & leur microstruc-
ture qui est mieux maitrisée lors de leur élaboration. Dans certains cas, on peut méme imposer
cette microstructure pour privilégier certaines propriétés. Par ailleurs, les spécifications industrielles
décrites dans les cahiers des charges des nouveaux produits sont plus exigentes et pointues. Ces nou-
veaux produits doivent étre plus performants, par exemple conserver leurs propriétés mécaniques
et physico-chimiques méme A hautes températures, résister & des sollicitations mécaniques impor-
tantes tout en étant plus légers ou encore présenter des formes complexes exemptes de défauts. Ces
exigences sont le résultat de contraintes économiques : produire moins cher en privilégiant les gains
de productivité et les innovations techniques. Cela se traduit par la mise en place de procédures
d’optimisation & tous les niveaux de la création d’un produit, de sa conception  sa fabrication.

Dans le cadre plus restreint de la mécanique des matériaux, cette optimisation consiste 4 trouver
des outils plus fins de modélisation et de simulation du comportement mécanique de tels matériaux.
Gréce & ces outils qui sont utilisés dans les codes de calcul par éléments finis, les champs de
contrainte et de déformation dans les piéces constituant les nouveaux produits & construire sont
plus finement estimés et permettent un calcul de résistance plus juste, entrainant par exemple des
dimensions plus faibles. Les modélisations utilisées sont hasées sur la prise en compte de la mi-
crostructure de ces matériaux et de leurs mécanismes locaux associés. Une meilleure intégration
de ces deux aspects améliore les performances de prévision du comportement mécanique. Elle est
malgré tout trés difficile & cause du caractére géométrique aléatoire de la microstructure et de la
connaissance partielle des mécanismes locaux. Différents modéles existent, tous basés sur ’étude
d’un volume élémentaire représentatif de la microstructure, limitant géométriquement le probléme
& résoudre. Les modélisations théoriques fournissent des résultats simples pour des comportements
non linéaires complexes mais en représentant la microstructure par des formes simples. Les simu-
lations numériques par éléments finis sont capables de modéliser précisément la microstructure par
une fine discrétisation, mais elles engendrent de longs temps de calcul et nécessitent des moyens
informatiques considérables dépassant les limites actuelles. La construction de tels modéles et de
leurs développements futurs est impossible sans la mise en place de techniques de caractérisation
de la microstructure et des différents mécanismes locaux mis en jeu.

L’arrivée de la micromécanique a permis de mettre en place un certain nombre d’outils théoriques
et expérimentaux de caractérisation de la microstructure et des mécanismes locaux, et de prévision
du comportement mécanique global & partir de ces informations. Des avancées importantes ont &té
menées sur ces deux aspects, mais restent insuffisantes face aux ambitions affichées. Les méthodes
d’observation deviennent de plus en plus fines, les modéles de changement d’échelle prennent mieux
en compte la microstructure avec des comportements plus compliqués (non linéaires). Cependant
ces avancées restent partielles par manque d’informations expérimentales quantitatives & ’échelle
locale pour éprouver les modeles de prévision. En effet, les comparaisons sur le comportement glo-
bal ne sont plus suffisantes pour évaluer la pertinence d*un modéle micromécanique. Elles doivent
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étre accompagnées de confrontations i I’échelle locale. Ainsi le développement de méthodes d’in-
vestigation expérimentales quantitatives & 1'échelle locale telles que la détermination des champs
locaux de déformation ou de contrainte est nécessaire pour progresser dans cette voie.

Ce travail porte sur la microextensométrie & I'échelle locale. La connaissance du champ local de
déformation dans les matériaux hétérogénes est une information utile pour I’étude des mécanismes
de déformation microscopiques et d’endommagement gouvernant le comportement mécanique ma-
croscopique. La microextensométrie donne une évaluation quantitative de ces mécanismes locaux et
permet une confrontation modéle/expérience plus pertinente, nécessaire pour améliorer les modgles
de prévision du comportement mécanique. Cependant, pour que ces comparaisons soient preécises,
Ies mesures de champs locaux de déformation doivent étre réalisées sur des domaines suffisam-
ment larges pour couvrir un volume élémentaire représentatif (VER) de la microstructure, de telle
maniére que les quantités mesurées soient statistiquement représentatives. Un nombre important
de mesures locales de déformation doit étre effectué. Une telle mesure est nécessairement le résultat
d’une procédure rapide et automatique.

Pour un tel contexte, trés peu de techniques de mesure sont développées dans la littérature.
L’ancienne technique développée au Laboratoire de Mécanique des Solides décrite dans [3] est basée
sur l'analyse de la déformation de microgrilles de points déposées & la surface d’un échantillon et
cbservées avec un microscope électronique A balayage. Elle s’effectue par un traitement convention-
nel semi-automatique d’analyse d’images binaires obtenues par seuillage et certaines manipulations
d’images fastidieuses pour la reconstruction d’un domaine élémentaire représentatif par juxtaposi-
tion d’images. Cette technique a rapidement montré ses limites. Le temps de dépouillement d’une
surface élémentaire représentative (environ une semaine) est trop important et la procédure ne
peut pas €tre automatisée. La précision de la mesure des déplacements (un pixel) n’est pas suffi-
sante pour étudier les champs locaux & faible déformation macroscopique (en dessous de 5 %); la

procédure n’est pas non plus capable de mesurer efficacement les grandes déformations locales (au
dessus de 20 %).

Les travaux de recherche de cette étude sur le théme de la microextensométrie locale appliquée
4 la micromécanique des matériaux hétérogénes ont consisté 4 améliorer cette ancienne technique.
Aprés une revue bibliographique des nouvelles techniques, cette étude s’est finalement concrétisée
par le développement d'une nouvelle procédure automatique et plus performante de mesure des
champs locaux de déformation. Cette procédure de mesure a été améliorée de trois manidres:

— P'utilisation d’images numériques & haute résolution (4000 x 4000 pixels),
— le recours & une technique de corrélation d’images numériques,
— la définition de plusieurs procédures de contréle du MEB et du systdme de numérisation pour

évaluer et maitriser les défauts des images, et d’optimisation des paramétres d’acquisition
pour améliorer la précision de mesure,

Sans ces différents développements, la précision subpixel de la technique de corrélation (qui est
actuellement de Pordre de 0,01 pixel avec des images de mouchetis obtenues avec des cameras
CCD) est hors d’atteinte avec les images du MEB et le contraste local fourni par les microgrilles.
L’étude a consisté dans un premier temps & la définition de la nouvelle technique de mesure &
utiliser, puis 4 son adaptation au probléme particulier de la mesure du champ local de déformation
dans les matériaux hétérogénes et aux images numériques de microgrilles issues du microscope
électronique & balayage. Dans un deuxiéme temps, on a cherché A évaluer, dans ce méme contexte,
la précision de cette nouvelle technique, ce qui a conduit & définir les procédures de contréle et
d’optimisation. Enfin cette procédure a été mise & I'épreuve dans plusieurs cas pratiques d’étude
du comportement mécanique local de matériaux hétérogénes.

L’utilisation de cette nouvelle technique dans de nombreuses études [49, 59, 28, 58, 77, 84) a
montré sa pertinence et son efficacité, engendrant des avancées dans I’étude et la compréhension



du comportement local des matériaux hétérogénes. Seules les études sur deux types de matériaux
seront présentées dans ce manuscrit: les matériaux biphasés Nickel/Argent et un polycristal de
zirconium.

Ce mémoire s’articule autour de deux grandes parties.

La premiére partie est consacrée au choix de la technique de microextensométrie locale
développée, & ses particularités et A 1'évaluation de ces performances.

- Dans un premier chapitre, le contexte de cette étude est détaillé, rappelant les motivations

et les enjeux de cette recherche. Les spécifications que la technique de mesure recherchée doit
remplir sont ensuite définies sous la forme d’un cahier des charges. Au regard de ces exigences,
une revue bibliographique des différentes techniques de mesure de champ local de déformation
est présentée, mettant en exergue les avantages et les inconvénients de chacune. Dans ce
contexte, les techniques de corrélation apparaissent comme les plus performantes et sont
retenues pour &tre adaptées 3 la mesure des déformations de microgrilles observées au MEB.
On présente alors le détail de la procédure de mesure établie, de la fabrication des microgrilles
3 la procédure de calcul des déformations locales en passant par 1'origine du contraste et par
I’acquisition des images numériques. A 'issue de la description de ces différentes particularités,
les options choisies pour le développement de cette procédure (imagerie haute résolution,
grilles de lignes, et calcul des déformations par dérivation discréte) sont justifiées.
La suite du chapitre se focalise sur la présentation de la technique de corrélation d’images
numériques retenue pour effectuer 'appariement des points homologues. Cette technique est
le coeur de la procédure de mesure et sa précision en fixe les performances. Les particularités et
les notions théoriques associées & cette technique sont expliquées. Les adaptations aux images
numériques des microgrilles et les développements effectués pour rendre cette technique plus
performante sont présentés. Ce chapitre se termine par les développements informatiques que
son implantation a nécessités.

— Le second chapitre se focalise sur la vérification des performances de la technique de me-
sure en accord avec les spécifications du cahier des charges. Elle passe par l'évaluation de
sa, précision de mesure. Celle-ci est déterminée d’une part par comparaison des champs de
déplacements mesurés et imposés pour une translation de corps rigide en étudiant 3 la fois
des images simulées et réelles. D’autre part, la pertinence de 'approximation de la transfor-
mation matérielle responsable de la déformation est discutée en comparant les résultats pour
une translation et une rotation de corps rigide. La comparaison entre les situations réelles et
simulées a mis en évidence existence de distorsions d’images et un choix non optimal des
paramétres d’acquisition.

Une procédure de contrdle des défauts géométriques est établie permettant de les mettre en
évidence et de les quantifier. Ces défauts géométriques ont pour origine les aberrations du
pilotage du systéme de numérisation, les variations de grandissement et les dérives du faiscean
du microscope électronique & balayage en fonction du temps. La modélisation des défauts du
premier ordre, c'est-a-dire les défauts de la carte de numérisation entrainant une déformation
apparente homogene sur I'image et ceux relatifs aux variations de grandissement est présentée.
Elle est suivie de leur identification et de I'implantation de leur correction dans la procédure
de mesure. On présente pour évaluer la pertinence d’une telle correction les gains en précision
sur un cas réel. Ceux-ci permettent une évaluation plus précise de la déformation moyenne
sur la zone analysée. L’influence des parametres d’acquisition des images sur la précision de
mesure est étudiée 4 la suite en se focalisant sur les deux principaux parameétres qui sont le
niveau de bruit de fond et la taille de la sonde. Ces phénomeénes sont mis en évidence sur des
images simulées et leur répercussion sur la précision de mesure locale est quantifiée.

La recherche d’une meilleure précision se termine par 1’étude de l'influence de la forme du
motif de la grille. On montre que la modification de la forme du motif permet d’améliorer
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la. précision de la mesure locale. Plusieurs motifs simples sont étudiés, qui permettent de
conclure que la forme en cercle donne la meilleure précision. Cette conclusion est expliquée en
s’appuyant sur la notion d’information subpixel. La définition d*un motif optimal est proposée.

— Enfin, cette premiére partie se termine par les grandes lignes d’une démarche de choix de I’en-
semble des paramétres entrant dans la procédure de mesure du champ local de déformation.
Elle a pour objectif de guider le choix de ces paramétres en vue de le rendre optimal pour une
situation donnée. Cette démarche est guidée par un souci de simplification de la procédure de
mesure qui devient trés lourde si I’on recherche la précision maximale. Un classement de I'in-
fluence de ¢haque paramétre sur la valeur de la précision est donné pour justifier les quelques
régles énoncées.

La deuxi®éme partie de ce mémoire présente deux applications de la technique de mesure
pour I’étude micromécanique de matériaux hétérogénes. On montre, 3 travers ce développement,
comment les potentialités de cette nouvelle procédure permettent de mieux étudier le phénoméne
de bandes de localisation dans les matériaux hétérogénes. Une procédure de caractérisation quan-
titative de ces bandes est proposée. L’explication de l'origine de ces bandes et de leur apparition
est discutée 3 partir de la mesure des hétérogénéités de déformation et de la connaissance des ca-
ractéristiques de la microstructure. Cette méme démarche est menée sur deux matériaux présentant
des hétérogénéités de comportement microstructurales de nature différente.

— Le premier chapitre est consacré 4 1’4tude de biphasés Nickel/Argent. La caractérisation de
leur microstructure est suivie de la mise en évidence du phénomeéne de bandes pour des essais
mécaniques in situ de compression. En plus de la problématique générale de cette partie,
P’influence du relief sur la mesure des composantes planes de déformation est discutée grice a
1a mesure expérimentale du relief par microscopie confocale laser et microscopie 4 force ato-
mique. L’hypothése de non prise en compte du relief est vérifiée pour les faibles déformations
(inférieures & 10 %). On montre que Porigine des bandes est liée & la microstructure & aide
des cartes de déformation expérimentales. Elle est confirmée par ’analyse des cartes obtenues
par simulations par éléments finis.

~ Le second chapitre s’intéresse 4 un polycristal de zirconium. Sa caractérisation morphologique
s’est basée sur la mesure de la texture locale par un dispositif I’EBSP automatique sur une
surface d’environ 0,1mm?. La mise en évidence des bandes de localisation s’est effectuée pour
un essai mécanique in situ de traction. De la méme fagon, la caractérisation des bandes a été
entreprise. Une corrélation avec la microstructure, plus particuliérement la forme des grains et
Yorientation cristalline, est moins nettement mise en évidence. Un critére de prévision de ces
bandes est proposé et guide la réflexion sur l'origine de ces bandes dans ce type de matériau.



Premiére partie

Microextensométrie par technique de
corrélation
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Chapitre 1

La teéhnique de mesure

1.1 Contexte et positionnement du probléme

1.1.1 Contexte de 1’étude

Le contexte de cette étude est celui de la micromécanique des matériaux hétérogénes. La connais-
sance du champ local de déformation dans ce type de matériaux est une information utile pour
I'investigation des mécanismes microscopiques de déformation (voir figures 1.1 4 1.3) et d’endom-
magement (voir figures 1.4 et 1.5) gouvernant le comportement mécanique macroscopique. La mi-
croscopie électronique & balayage couplée & des essais mécaniques in situ, pour des échantillons
marqués de microgrilles adaptées, s’est révélée étre un outil puissant pour I'investigation qualita-
tive de ces mécanismes [22].

SS———— 7 S B U N I I
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Fia. 1.2 ~ Hétérogénéités de
F1@. 1.1 - Plan de glissement  déformation

F1G. 1.4 — Microcavité
d’endommagement Fic. 1.5 — Fissure

Depuis le début des années 1990, 'analyse des déformations de microgrilles entre deux états de
déformation par traitement d’images donne accés & une évaluation quantitative de ces mécanismes
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locaux [2, 3, 14, 79, 107, 70]. Elle rend possible la détermination de critéres physiques locaux
pour lactivation de ces mécanismes [57], comme la nucléation d’endommagement, I'apparition
de bandes de cisaillement ou de décohésion. Elle permet également la confrontation quantitative
entre grandeurs locales mesurées telles que les moyennes de déformation par phase ou les fonctions
de distribution de déformations locales [20] et leurs contreparties calculées A partir des modéles
micromécaniques basés sur des calculs par éléments finis [52, 114] ou des théories d’homogénéisation
par champ moyen [21}. Ces comparaisons locales sont plus discriminantes que celles restreintes au
comportement global contrainte/déformation : un modéle micromécanique doit étre pertinent & la
fois aux échelles-locale et globale, spécialement pour les matériaux dont le comportement global
est influencé par les événements locaux comme I'endommagement et la plasticité ou par I’évolution
de la microstructure contrdlée par 1’état local. Pour que ces comparaisons soient pertinentes, il
faut que les mesures de champs locaux soient réalisées sur des domaines suffisamment larges pour
couvrir un volume élémentaire représentatif (VER) de la microstructure, de telle maniére que les
quantités soient statistiquement représentatives. La représentation du champ local de déformation
sous forme de cartes permet une analyse spatiale des phénomeénes. En particulier, la corrélation avec
la microstructure du matériau étudié est possible et son influence sur le comportement mécanique
moyen peut étre mis en évidence. Une telle analyse pour différentes microstructures fournit une
démarche d’aide 4 I'optimisation d’une microstructure d’un matériau associé 4 un probléme de
résistance mécanique.

La méthode de mesure existante développée au LMS [21, 3] se fonde sur des techniques d’analyse
d'images. Elle consiste & mesurer les déplacements de repéres, ici des points d’or déposés A la
surface du matériau par microélectrolithographie, entre deux états de déformation. Pour cela, &
chaque état, une image numérique en niveaux de gris (codage sur 6 bits) est enregistrée par un
systéme de numérisation associé au microscope électronique  balayage (MEB). Par seuillage et par
d’autres opérations de traitement d’images (érosion et dilatation), les coordonnées de chaque point
sont déterminées au pixel prés dans le repére de 'image. A partir de ces données, les déformations
locales sont calculées en utilisant une procédure numérique de dérivation discrite.

~ L’utilisation de cette premiére méthode aux applications micromécaniques a mis en évidence ses
limites. Tout d’abord, la procédure n’est pas automatique: elle requiert une intervention humaine
pour le contrdle et la correction, car, aprés seuillage, il peut subsister des points aberrants qu’il faut
détecter et corriger manuellement. Ensuite, les valeurs de déformation sont calculées & partir des
positions des repéres déterminées au pixel prés. La précision que I’on peut atteindre est tributaire
de cetie hypothése et, avec une telle mesure, on ne peut pas objectivement mesurer les mécanismes
locaux pour des déformations macroscopiques inférieures & 5 %. Enfin, la faible résolution des
images numériques employées (512 x 512 pixels) ne permet pas d’acquérir en une seule fois avec
une résolution suffisante une zone représentative du phénomeéne étudié. Il est nécessaire d’effectuer
plusieurs manipulations d’images fastidieuses de reconstruction du domaine représentatif par jux-
taposition d’images qui rendent le temps de dépouillement trés important, plus d’une semaine pour
un essai classique.

C’est pourquoi nous avons recherché une nouvelle technique de mesure du champ local de
déformation qui s’adapte & ce contexte et permette d’améliorer ce que nous appellerons l’ancienne
technique de mesure.

Encore aujourd’hui, & cause des limites technologiques des appareils d’investigation sur un
volume de matiére comme les moyens de la tomographie & rayons X [25], la caractérisation de la
microstructure d’un matériau hétérogéne ne peut s’effectuer qu’a partir de I’étude d’une coupe.
La technique de mesure s’est adaptée & cette situation. Notons d’emblée que ces mesures sont
effectuées 4 la surface d’un échantillon et que leur représentativité vis-a-vis des phénoménes A coeur
est pour P'essentiel une hypothése. Cette hypothése est couramment admise en expérimentation
micromécanique et sa validité ne sera pas discutée.
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Remarquons également que l'ancienne technique de mesure donne une détermination plane
dans le plan de projection de l'image numérique. Elle n’intégre pas dans ses mesures les variations
éventuelles de relief. On suppose dans tous les développements de cette étude que I'influence du relief
est négligeable et que la mesure plane est suffisante pour une détermination correcte. La validité de
cette hypothése est discutée dans la deuxiéme partie au chapitre 2 sur un exemple d’application.
Cette hypothése est raisonnable puisqu’on s’intéresse plus particulitrement 3 la mesure des faibles
niveaux de déformation (inférieures & 1 %), pour lesquelles le relief est faible.

Nos applications portent principalement sur les matériaux métalliques multiphasés ou les poly-
cristaux. A I'échelle des mécanismes locaux de déformation agissant dans ces matériaux, le moyen
d’observation le plus approprié est le microscope électronique & balayage. Les essais mécaniques
ont lieu in situ dans la chambre du microscope. Plusieurs micromachines d’essais sont disponibles
pour solliciter le matériau sous divers chargements comme la traction, la compression, la torsion ou
des modes combinés, et en température jusqu’a 800 degrés Celsius. Une observation sous charge du
matériau et des phénomeénes est alors possible. C'est dans ce contexte particulier que la nouvelle
technique de mesure doit étre opérationnelle,

1.1.2 Spécifications de la mesure

Pour ces investigations micromécaniques, on définit classiquement deux échelles.

— La premitre est ’échelle microscopique ou locale. Elle correspond i la longueur d’onde
des fluctuations des mécanismes locaux.

— La seconde est I'échelle macroscopique ou globale. Elle est définie par la taille ca-
ractéristique de la surface élémentaire représentative de I'ensemble des mécanismes locaux.
Généralement cette dimension est évaluée & partir des caractéristiques de la microstructure
(morphologie, comportement mécanique des phases, orientation cristalline...) que I'on sup-
pose responsables de ’apparition des mécanismes locaux. Pour les matériaux 4 microstruc-
ture aléatoire, la détermination de cette taille n’est pas facile. Par exemple, Pétude de la
représentativité statistique de la morphologie microstructurale & I’ordre 2 par Putilisation du
covariagramme [21] donne une estimation minimale de cette taille. Une investigation compléte
sur une telle zone fournit en moyenne le comportement macroscopique.

Pour les applications de cette étude, la taille caractéristique des mécanismes locaux est de ’ordre
de quelques micrométres, alors que la taille de la zone élémentaire représentative 3 analyser est
de P'ordre du millimétre. Par exemple, dans un polycristal dont la taille des grains est de I'ordre de
50um [27], 'échelle locale doit &tre de 5um si on veut obtenir Phétérogénéité de déformation dans les
grains et la taille du domaine représentatif de la texture cristallographique doit étre millimétrique.

Ainsi, pour effectuer la détermination du champ local de déformation, nous devons dispo-
ser d’une technique capable de mesurer précisément A 1'échelle locale tout en garantissant la
représentation statistique de la mesure par une investigation sur une zone de taille suffisante.
Remarquons qu'il existe un rapport de 100, voire plus entre les deux échelles du probléme. Ceci
suppose de disposer d’une technique automatique et rapide capable de réaliser un grand nombre
de mesure (environ 40 000 évaluations pour 1mm?). De plus, étant donné le nombre important de
mesures, cette technique doit &tre fiable, c’est-a-dire étre capable de détecter les mesures fausses,
de s’en affranchir et de poursuivre I'investigation sans erreur.

L’objectif visé est la mesure des faibles déformations, inférieures au pour cent localement, pour
étre capable d’observer les mécanismes locaux de déformation au tout début de leur entrée en
activité. Dans ces conditions, la plus petite valeur de déformation locale mesurée doit &tre égale
a4 0,1 %. Ceci implique, par exemple pour les biphasés étudiés ici, dont la taille caractéristique de
I'échelle locale s’éléve & 10pm, d’étre capable de mesurer au mieux les déplacements de grilles au
centiéme de micromeétre.
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1.1.3 Revue des techniques existantes

Pour améliorer les performances de la mesure du champ local de déformation de la méthode
ancienne, il faut trouver une nouvelle technique capable de mesurer plus précisément sur une surface
plus importante de manitre automatique et rapide. De plus elle doit &tre compatible avec les
applications micromécaniques que 1’on a définies dans le contexte, et qui utilisent le MEB comme
moyen d’observation. On rappelle que ce dispositif est le mieux adapté aux échelles d’investigation
considérées.

Depuis une vingtaine d’années, les techniques de mesure de champ de déformation se sont
développées avec les besoins naissants de mesure d’hétérogénéités de déformation dans les struc-
tures. Les techniques anciennes d’extensométrie, essentiellement les jauges de déformation, four-
nissent uniquement une mesure en un point et ne permettent pas la détermination d’un champ 3
Péchelle de la structure sans la disposition d’une multitude de capteurs de mesure. Les nouvelles
méthodes ont permis d’étudier la répartition des déformations en fonction de la géométrie des pitces
et de guider la conception de leur forme, la rendant par exemple plus optimale en terme d’épaisseur.
Les champs locaux expérimentaux déterminés par ces méthodes ont servi de base pour valider les
simulations numeériques de prévision, telles que les calculs par éléments finis. Le fait que ces tech-
niques reposent sur le principe d’une mesure sans contact avec I'échantillon observé a également
motivé leurs développements. L’absence de contact permet d’éviter les interactions mécaniques de
I'appareil de mesure sur la pi¢ce, pouvant modifier sa réponse, en particulier pour les matériaux
souples. Plus tardivement, ces techniques ont été développées d*une part & une échelle plus fine que
celle de la structure (quelques dizaines de centimétres) pour 'étude du comportement mécanique
de matériaux hétérogénes comme les bétons et les composites 3 fibres, d’autre part pour I'étude de
la répartition de la déformation lors de la mise en forme par emboutissage. Plus récemment, avec
Pamélioration des performances des simulations numériques et le raffinement des lois de compor-
tement, de nouvelles techniques sont apparues destinées 4 I’étude microscopique du comportement
des matériaux métalliques. On peut citer en particulier les études sur les mécanismes de fissuration.

C’est pourquoi on rencontre dans la littérature beaucoup de techniques différentes qui ont été
congues pour des applications bien spécifiques. Elles utilisent des moyens d’investigation différents
(laser, lumiére blanche, caméra, microscope optique...) et leur mesure s’appuie sur des principes
physiques variés (interférométrie, imagerie optique...). On dispose de techniques présentant des
performances diverses, particuliérement sur le plan de la précision de la mesure locale et la taille
de la zone analysée.

On peut classer 'ensemble de ces techniques en quatre grandes classses:

— la photoélasticité

— les techniques de moiré

— les méthodes d’interférométrie holographique
— les méthodes d’analyse d'image.

La photoélasticité

La photoélasticité, appelée encore photoélasticimétrie, se base sur les propriétés optiques de
biréfringence de certains matériaux transparents comme les résines époxy ou le polyméthylmétha-
crylate (PMMA). Lorsqu’une pitce constituée de ces matériaux est soumise 4 une charge, il apparafit
des franges qui témoignent de la répartition de la déformation dans cette structure. L’analyse de
ces franges grice 4 un polariscope fournit pour le domaine élastique le champ local de contrainte et
de déformation et renseigne donc des hétérogénéités de déformation. Plusieurs traitements sont uti-
lisés, comme I’analyse spectrale, la méthode de changement de phase, ou le recours aux transformées
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de Fourier [99, 136, 98]. Les mesures sont précises et autorisent une reconnaissance des franges avec
une précision de Pordre de £0,005 frange. Les procédures sont maintenant automatisées, utili-
sant des polariscopes motorisés, une acquisition des clichés par caméra CCD et un dépouillement
numérique de 1000 & 5000 points. Les faibles résolutions des caméras utilisées, 512 x 512 pixels [60]
et plus récemment 640 x 400 pixels [13] permettent une définition limitée des franges, 0,1 frange par
pixel. Habituellement les mesures sont réalisées pour des éprouvettes planes sollicitées en contraintes
planes. Des développements particuliers ont été imaginés pour une mesure tridimensionnelle sur des
géométries plus complexes [136, 97]. Comme la mesure est liée aux matériaux photoélastiques, elle
n’est possible qu’en leur présence. A cause de cette restriction, cette technique de mesure est unique-
ment utilisée sur des modeles réalisés en résine ou des pitces recouvertes d’'un film photoélastique,
pour étudier la répartition de la déformation dans les structures, engendrée par les variations de
géométrie. Les échelles balayées s’échelonnent du centimeétre 3 plusieurs dizaines de centimeétres.
Les applications concernent ’étude de pieces industrielles d’automobiles ou d’aviation (dent d’un
disque de turbine, train d’atterrisage) [95, 98] ou 'analyse de I’état de déformation pour une plaque
trouée ou entaillée [13, 60].

Les méthodes de moiré

Les méthodes de moiré [41, 106, 102, 62, 44] analysent les interférences entre un réseaun régulier
de lignes paralléles et un autre réseau de pas comparable mais déformé. Le premier réseau sert de
référence et le second est une grille de lignes déposée & la surface d’un échantillon. Les franges obte-
nues sont les lignes d’isovaleurs de la composante perpendiculaire aux lignes du réseau de référence
du déplacement du réseau déformé. Le réseau de référence peut &tre une grille semblable A celle
sur I'échantillon. Un dispositif optique particulier, I'interféromatre moiré {75, 85] commercialisé par
quelques sociétés, est alors nécessaire pour ’observation simultanée des deux réseaux et la visua-
lisation des franges. Le réseau de référence peut également étre le réseau d’échantillonnage d’une
image numérique obtenue avec une caméra CCD [67] ou par un pilotage particulier avec le MEB
[74]. Il n’a pas alors de représentation physique. Dans ces deux cas, la technique est appelée moiré
géométrique. En optique, pour éviter les phénomeénes parasites de diffraction résultant d’un pas trop
fin, le réseau de référence est remplacé par deux faisceaux de lumidre cohérente [92] et un motif
de franges similaire est obtenu. Cette variante s’appelle alors moiré interférométrique. Les perfor-
mances de ces techniques sont étroitement liées au pas du réseau déposé sur I’échantillon. Avec les
moyens classiques de lithographie, on obtient 1000 & 1200 lignes par millimétre. La précision des
déplacements est alors limitée 4 1um. Deux études récentes ont montré que ces limites pouvaient
encore étre repoussées. La premiére [61] utilise les derniers développements de la lithographie op-
tique. Une grille de 4800 lignes pour un millim&tre est réalisée permettant de mesurer le déplacement
avec une précision de 0,2um. L’analyse micromécanique des déformations locales dans les grains
(taille moyenne 150um) d’un polycristal d’alliage 8 de titane sur une zone de 600um x TOOum
est rendue possible pour des déformations de 'ordre de 5 %. La seconde [74] a montré qu’avec
les moyens actuels de la microélectrolithographie une résolution de 10000 lignes par millimétre
est réalisable sur un échantillon de verre. Ces valeurs extrémes sont au prix d’une faible surface
d’observation, inférieure au millimatre carré. Plus classiquement, les zones observées sont variables,
de quelques millimétres & plusieurs centimetres carrés. Des systémes d’analyse automatique des
franges d’interférence ont été mis au point pour mesurer les déplacements sur de grands domaines.
Comme les échelles d’investigation sont fines, les applications concernent I’étude du comportement
des matériaux comme P'étude du délaminage dans les composites & fibres de carbone [75] ou de la
propagation d'une fissure dans un bimatériau aluminium/époxy [92).
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Les méthodes d’interférométrie holographique

Les méthodes d’interférométrie holographique [29, 117, 11] et les méthodes de moiré sont des
techniques voisines. Elles reposent sur le méme principe optique, la formation de franges d’in-
terférence. Elles se distinguent par la manidre dont ces franges sont créées. Pour les méthodes
d’interférométrie holographique, elles apparaissent & la surface d’un échantillon légérement ru-
gueux éclairée par deux faisceaux de lumidre cohérente d’orientations différentes par rapport &
la normale 3 la surface. Habituellement les faisceaux sont issus d’un méme laser par séparation
avec une lentille-semi-réfléchissante et les angles d’incidence de ces deux faisceaux sont opposés.
L’évolution de I'interférogramme donne accés aux déplacements dans le plan d’cbservation. L’ajout
d’un troisi¢me faisceau permet d’accéder 4 la composante hors-plan. Ces méthodes se divisent en
deux variantes en distinguant le moyen d’acquisition. Lorsque les franges d’interférométrie sont
visualisées sur une plaque holographique, la technique est appelée interférométrie holographique
[126]. Plus récemment, on utilise une caméra CCD, et son nom est devenu TV holographie ou ESPI
(Electronic Speckle Pattern Interferometry). Dans ce cas, les résolutions employées sont 728 x 574
ou 1024 x 1024 pixels. Aujourd’hui, I'analyse des franges est automatique habituellement en trai-
tant la phase ou en utilisant les transformées de Fourier rapides (FFT). La précision de mesure des
déplacements est de 'ordre de 0,25um. La taille de la zone observée varie de quelgues centimétres
carrés 1 on 2 m?. Dans ces cas extrémes, V'utilisation d’un laser plus puissant est nécessaire. Le
faisceau n’est plus distribué de manidre continue mais par impulsions. Ces méthodes se destinent
principalement & 1'étude de structures, qui peuvent &tre de taille importante pour les besoins du
secteur industriel de 'automobile ou de I'aéronautique [31], ou & Pétude de quelques matériaux
hétérogenes comme les bétons, ol I'échelle d’investigation locale est millimétrique [72].

Les méthodes d’analyse d’image

Les méthodes d’analyse d’image, comme leur nom I'indique, sont basées sur I’analyse d’une paire
d’images représentant les états initial et déformé. Le champ de déplacement entre ces deux séquences
est déterminé discrétement en évaluant le mouvement d’un certain nombre de repéres répartis sur
la surface observée. Ils sont représentés par un contraste important dans chaque image. On obtient
uniquement les composantes planes du champ de déplacement. I/ utilisation de la stéréoscopie
permet en plus la détermination de la composante hors-plan. Il est alors nécessaire d’acquérir pour
chaque séquence deux images prises selon deux incidences différentes. La déformation est évalude
a partir des variations spatiales du déplacement. Différentes géométries de repéres sont utilisées:
des motifs ordonnés comme des grilles de lignes, ou des motifs aléatoires. L'observation des reperes
s'effectue avec divers moyens, de la caméra CCD jusqu’au microscope électronique & balayage
en passant par le microscope optique. Les moyens et la réalisation du marquage sont adaptés
a la taille de I’échelle locale. Ainsi ces techniques sont applicables & n'importe quelle échelle &
partir de I'instant oll 'on dispose du systéme d’observation et du marquage adaptés. De nos jours,
les développements de ces techniques reposent sur les potentialités de I'imagerie numérique. La
détermination du déplacement des repéres consiste & trouver la position d’un méme repére dans
chaque image en utilisant ses niveaux de gris représentatifs. Le traitement peut étre simple en
raisonnant sur chaque image de maniére séparée comme le seuillage, ou plus compliqué en liant les
niveaux de gris des deux images comme les techniques de corrélation. Plusieurs méthodes existent
dans la littérature. Etant donné leur principe, plus la variante est sophistiquée et plus le temps
de mesure est important. Il reste malgré tout compatible avec les puissances actuelles des moyens
informatiques. La précision sur la mesure des déplacements varie selon la technique employée d’un
pixel & quelques fractions de pixels. Cependant pour ces techniques, la précision sur la valeur de
la déformation n’a pas vraiment de limite. Tout dépend de la résolution choisie pour représenter le
repere dans 'image numérique.
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Conclusion

Parmi ces techniques, la photoélasticité et les méthodes d’interférométrie holographique ne sont
pas applicables dans notre contexte. Leur échelle d’investigation locale de 'ordre du millimétre
est trop grossiére. De plus, la photoélasticité nécessite de déposer 3 la surface des échantillons un
film photoélastique et les méthodes d'interférométrie holographique utilisent des matériels optiques
et un laser. De tels dispositifs sont incompatibles avec une observation de la microstructure au
cours de I’essai mécanique. Les deux autres techniques peuvent étre utilisées avec le MEB. Pour les
méthodes de moiré, le résean régulier est décrit par le systéme numérique d’acquisition des images
et celui déformé est engendré par une grille de lignes déposée & la surface de 1’échantillon et visible
par le MEB, comme celle que 1'on utilise déja pour P'analyse qualitative. Cependant, la technique
de microélectrolithographie ne permet pas pour les matériaux étudiés d’obtenir une épaisseur de
ligne inférieure & 0,2um. Le nombre de lignes par millimétre n’est pas suffisant pour atteindre la
précision nécessaire pour nos applications. L’utilisation de systémes particuliers développés pour
I’électronique permettrait d’outrepasser cette limite, mais leur cofit est hors d’atteinte actuellement.
Par conséquent, on rejéte également cette technique. Elle demeure malgré tout une technique d’in-
vestigation qualitative en temps réel des hétérogénéités de déformation [39] pour les applications
au MEB i faible grandissement.

Les méthodes d’analyse d’image sont les techniques les plus appropriées & la mesure des défor-
mations locales couplée & une observation au microscope électronique 3 balayage. Remarquons que
'ancienne technique de mesure développée au LMS fait partie de ces méthodes. La problématique
consiste alors & trouver la variante qui permettra d’améliorer la précision de mesure. Pour cela, on
se propose d’étudier plus en détail les différentes techniques d’analyse d’images.

1.1.4 Inventaire des méthodes d’analyse d’image

On en distingue trois types que I'on classe par ordre croissant de complexité :

— les méthodes de grilles
- les méthodes de corrélation
~ les méthodes de flux optique.

Méthodes de grilles

Ces techniques utilisent un certain nombre de repéres disposés réguliérement que I'on appelle
grille. Leur principe consiste & suivre le déplacement de ces repéres entre les configurations avant
et aprés déformation par un traitement d’image simple comme le seuillage.

Ces repéres artificiels sont déposés a la surface de Péchantillon. Cet ensemble de repéres est
constitué de motifs identiques répartis réguliérement sur toute la surface & analyser. Ils forment
une grille réguliére. Le suivi de ces repéres est plus facile pour des motifs simples. On rencontre des
grilles de lignes, de points ou de lignes cerclées (voir figure 1.6). Ces différents motifs de grilles sont
liés aux différentes techniques de marquage [93, 64, 3, 65, 16) qui ont été développées pour créer &
la surface de I’éprouvette ce contraste nécessaire. On distingue en particulier:

~ les techniques de peinture

— les techniques de dépédts métalliques
~ les méthodes de gravage mécanique
— les méthodes de gravage chimique
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F1G. 1.6 — Différents motifs de grilles

F1G. 1.7 - Grille par microélectrolithographie, F1c. 1.8 — Grille par attaque chimique, pas
pas Sum 5um

Les figures 1.7 et 1.8 montrent respectivement une grille réalisée par microélectrolithographie et
une autre obtenue par gravage chimique. Le choix du moyen de marquage est bien siir & mettre en
relation avec le systéme d’observation utilisé. Il doit fournir un contraste suffisant détectable par
le systéme d’observation. Ainsi, un moyen de marquage visible & P'oeil nu ne Pest pas forcément
avec le microscope électronique 3 balayage. Par exemple, les techniques de dépét par peinture ne
sont pas compatibles avec le MEB, car elles ne sont pas conductrices. De plus il faut adapter ce
marquage aux types de sollicitations que doit subir échantillon. En particulier pour des essais
thermomécaniques, comme il s’en développe de plus en plus actuellement [65, 51], il faut choisir
un marquage qui ne disparait pas sous 'action de la chaleur. Un gravage mécanique ou chimique
est alors plus résistant. Les techniques de microélectrolithographie et de marquage par attaque
chimique sont les plus faciles 4 mettre en ceuvre pour les petites échelles et les mieux adaptées pour
une observation au MEB.

Le suivi des reperes entre les deux configurations avant et aprés déformation consiste & mesurer
leurs positions dans ces deux situations. Il a été initialement réalisé manuellement avec une régle
graduée puis sur des tables micrométriques & partir de photographies. Maintenant avec les moyens
de l'imagerie numérique, les deux séquences sont numérisées en niveaux de gris et leur analyse
s’effectue grice & un traitement d’images. La premitre solution consiste en une analyse d’images
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binaires par seuillage et opérations morphologiques [55]. En effet chaque repére se distingue par un
niveau de gris différent de celui du matériau. Il est alors facile, en fixant un seuil sur les niveanx de
gris d’isoler, les pixels des repéres et de trouver leur position au pixel prés. Au préalable, quelques
opérations d’érosion et de dilatation [34] sont nécessaires pour éliminer les pixels parasites isolés.
A partir des pixels du motif détecté, son centre est déterminé et sa position en pixels donne les
coordonnées du motif dans I'image numériqgue. Cette méthode s’utilise préférentiellement avec des
motifs de grilles simples comme les points dont le centre est facilement identifiable. La procédure est
semi-automatique car elle nécessite une supervision humaine pour éliminer les détections erronées
& cause de pixels parasites non éliminés. Les déformations locales sont déterminées ensuite par
calcul & partir des coordonnées des repéres dans les deux images (voir figure 1.9). Cette opération
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F1G. 1.9 - Principe du calcul des déformations

revient & effectuer une dérivation discréte connaissant le champ de déplacement par différence des
coordonnées entre les deux situations. On peut noter les premiéres applications en micromécanigue
[7, 23, 56]. D’autres variantes plus sophistiquées [50, 110, 112, 111, 6] sont ensuite apparues associant
au traitement de base une interpolation pour améliorer la précision de mesure (algorithme du
centroide). Elles nécessitent des traitements numériques plus lourds mais largement compatibles
avec les moyens informatiques actuels. La taille des surfaces analysées est limitée et pas plus de
100 reperes sont enregistrés simultanément. Pour réaliser une mesure sur une zone plus importante,
1000 reperes pour la référence [6], plusieurs vues sont nécessaires et des opérations de juxtaposition
des images doivent étre effectuées.

Par la simplicité de leur développement et de leur utilisation, ces techniques ont été beaucoup
utilisées & toutes les échelles et avec de nombreux moyens d’observation, de I'évaluation macrosco-
pique manuelle pour 'emboutissage de tdles minces A la mesure microscopique semi-automatique au
MEB. On trouve encore aujourd’hui bon nombre d’études utilisant ces techniques comme la mesure
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du champ local de déformations en pointe d’une fissure [124, 135, 133] dans divers matériaux.

Malgré leurs développements, ces techniques les plus anciennes tombent peu & peu en désuétude
& cause de leur manque de fiabilité pour une utilisation automatique et de leur imprécision trop
importante face aux exigences actuelles. De plus la mesure locale est limitée par le pas des grilles
qui ne permet pas une évaluation des déformations sur une dimension plus faible.

Remarquons enfin que cette technique se complique lorsque le matériau est un biphasé présentant
des contrastes différents. Le niveau de gris des repéres dans chaque phase n’est plus identique, ce
qui nécessite I'utilisation d'un double seuillage.

Méthodes de corrélation

Les méthodes de corrélation sont plus récentes que les techniques de grilles. Pourtant leur
application 3 la mécanique des matériaux sont plus nombreuses et leur utilisation est en pleine
expansion. Notons en particulier les études du champ local de déformation en pointe de fissure
[54, 30, 78, 63, 43, 121, 86] pour divers matériaux, les mesures de déformation & haute température
[91, 82) et les investigations sur I'apparition des mécanismes d’endommagement dans les matériaux
composites comme les alliages d’aluminium cellulaires [10] ou les mousses polyurethanne [137], les
composites 3 fibres [71, 37} ou les bétons [35]. Ces méthodes ont atteint un niveau de développement
important et actuellement les améliorations sont rares excepté les développements concernant le

passage d’une mesure plane 3 une évaluation tridimensionnelle incluant la prise en compte du relief
[73, 81, 96).

La plupart des applications se résument 4 des études macroscopiques sur des éprouvettes d’essais
mécaniques. L’échelle microscopique est de 'ordre du millimétre alors que la zone analysée a une
taille centimétrique. Le systéme d’observation utilisé est une caméra CCD. On trouve également
quelques applications utilisant les microscopes optique et électronique A balayage pour des obser-
vations plus fines [125, 70, 91]. Ceci prouve que cette technique est adaptable 3 différentes échelles
d’observation. Soulignons une étude originale a 1'échelle nanométrique utilisant le microscope a
effet tunnel [127, 128, 129, 80].

Le principe de cette technique consiste & comparer deux images. Cette comparaison nécessite
Pexistence d’un grand nombre de détails locaux 3 la surface de éprouvette a analyser. Pour cela, on
utilise un motif aléatoire que Pon appelle mouchetis (ou speckle en anglais). Il fournit un contraste
qui est utilisé ensuite pour la corrélation. Ce type de repéres peut exister naturellement 3 la surface
d’un échantillon. Remarquons d’emblée que de telles situations sont rares, particuliérement pour
les applications trés locales comme celles qui concernent cette étude. A ces échelles, la majorité des
matériaux ne présentent pas de contraste suffisant. On utilise plus usuellement un moyen artificiel
pour créer ce contraste tel qu'un dépdt de peinture noire ou blanche par vaporisation [24] ou un
dépot de toner d’imprimante [119]. On obtient alors un motif constitué de petites taches disposées
aléatoirement (voir figure 2.51). Le contraste est réparti sur toute la surface et son intensité apparait
moins marquée que dans le cas de grilles utilisées par la technique précédente. Pour effectuer
la. corrélation, on peut également utiliser des grilles [17, 108] qui ont alors I'avantage de ne pas
occulter la microstructure du matériau observé. Ce détail pour les applications macroscopiques
s’avére trés utile pour les études micromécaniques sur les matériaux hétérogénes oi le lien entre
la microstructure et le champ de déformation peut étre discuté. Ce mouchetis peut également étre
obtenu de maniére optique par interférence d’une source lumineuse cohérente (laser ou lumitre
blanche) sur la surface rugueuse de 'échantillon. Les techniques utilisant ce type de mouchetis sont
appelées granularité laser ou photographie speckle [83, 8, 18, 76, 32, 33]. Ce type de contraste est
réservé uniquement aux applications optiques et nécessite une source lumineuse. Il a été développé
avant les techniques de marquage par peinture, puisque les techniques de corrélation sont issues des
recherches en optique. Pour les applications mécaniques, il tend A disparaitre par souci de simplicité.
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Fi1G. 1.10 — mouchetis par dépét de peinture

La comparaison des deux images s’effectue en appariant des points homologues par maximisation
d’une corrélation calculée sur un voisinage autour de ces points. Le motif aléatoire rend possible
la reconnaissance des points homologues les uns par rapport aux autres. Notons que dans le cas
des grilles cette reconnaissance n'est pas assurée, puisque les motifs sont identiques pour tous les
points homologues. La stéréophotogrammétrie [15, 45, 54, 42, 46] est le premier développement
manuel de cette technique: la corrélation est évaluée & partir de deux photographies de chaque
état de déformation (initial et déformé) & 1'aide de stéréocomparateurs qui analysent en terme
de déplacements le faux relief engendré par la déformation. Les développements suivants {100,
122, 36, 134] associent l'imagerie numérique basée sur une caméra vidéo CCD. La recherche du
maximum de la corrélation est passée d’une démarche incrémentale sur une zone de recherche dans
I'image numérique & une procédure d’optimisation numérique [24, 118] augmentant la rapidité de
convergence. Cette transformation s’est accompagnée de I'utilisation d’interpolations des niveaux de
gris des images, de nature bilinéaire puis bicubique, permettant d’améliorer la précision de mesure.
Son évaluation pour des images de caméras CCD a fait ’objet de plusieurs articles [24, 120, 113,
36, 130]. Enfin les techniques de granularité laser {18, 32, 33] utilisent les transformées de Fourier
rapides (FFT) avec lesquelles la corrélation est calculée plus simplement. Notons qu’une fois les
coordonnées des points homologues trouvées, la démarche est identique 3 celle de la technique de
grille. On évalue les déplacements par différence et les déformations locales par dérivation discréte.

Ces techniques présentent des avantages intéressants.

- Par I'utilisation d’interpolations, la précision de mesure est subpixel, c’est-a-dire inférieure au
pixel: on obtient pour des conditions normales un positionnement des points homologues avec
une précision proche de 0,01 pixel, qui peut atteindre 0,005 pixel pour des images moyennées
20 fois [24, 113].

— La détermination des déformations est plus locale, car elle n’est pas limitée par le pas entre les
points. Avec l'utilisation d’une grille & pas constant, la corrélation s’effectue sur un domaine
dont la taille est inférieure au pas. Soulignons que la déformation est supposée homogene
sur ce domaine, dont la taille est plus grande que la dimension caractéristique des motifs
aléatoires imprimés, 0,1 mm avec les méthodes optiques. Cette restriction peu importante
pour les applications macroscopiques est pénalisante pour les études micromécaniques ot les
mécanismes de déformation peuvent étre trés locaux.

- Cette démarche de mesure se décline en une procédure automatique dont le temps de dépouil-
lement est court: quelques minutes pour une centaine de points analysés avec des images
optiques.

~ Enfin cette technique est présentée pour une mesure plane. Elle peut également étre adaptée
pour une mesure tridimensionnelle [73, 81, 96] dans le cas ot un relief existe initialement ou
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apparait avec la déformation.

Enfin, les résolutions des caméras CCD utilisées par les techniques de corrélation, au maximum
1024 x 1024 pixels et plus classiquement 512 x 512, ne permettent pas de traiter beaucoup de points
simultanément. La taille des surfaces analysées reste faible par rapport 4 la taille de 1’échelle locale.

Méthodes de flux optique

Ces méthodes sont issues de la recherche en imagerie informatique qui se focalise sur les
problémes de détection de mouvements dans des séquences d’images. Les applications sont ciblées
autour de 'imagerie satellite pour les études météorologiques (mouvement des nuages, des océans...)
et les adaptations & la mécanique des matériaux sont rares. On peut citer deux références (134,
89]. La premitre présente quelques résultats pour un essai mécanique sur un caoutchouc. La se-
conde, plus compléte, développe la technique pour des images de grilles obtenues par microscopie
électronique & balayage. Ces méthodes trouvent leur origine dans les théories sophistiquées d’ana-
lyse d’image: le flux optique. Celui-ci représente le champ de vitesse produit par le mouvement des
objets présentant un contraste, observé & partir d’une séquence d’images. La détection du mouve-
ment est réalisé en postulant que I'intensité lumineuse des objets observés se conserve au cours du
mouvement [68, 9]. Le mouvement n’est autre que la propagation de Pintensité lumineuse. L'écriture
de la conservation de cette intensité au cours du temps n’est pas suffisante pour déterminer les com-
posantes de la vitesse. Des équations supplémentaires sont nécessaires et on impose par exemple
des conditions de régularité du champ de vitesse sur la zone analysée. Le probléme revient alors
4 minimiser une certaine fonctionnelle réunissant les deux conditions. L’écriture de la stationarité
permet d’exprimer le champ de vitesse comme une suite convergente fonction des dérivées spatiales
et temporelle (dans le cas de la détermination du champ de déplacement, le temps est arbitraire et
est incrémenté de I'unité d'une séquence & une autre). Différentes variantes existent et permettent
d’améliorer les performances ou d’atténuer les défauts pour des répartitions de niveaux de gris
bien identifiés. On obtient plus rapidement qu’avec les techniques de corrélation une évaluation du
déplacement en chaque pixel de I'image. Cependant ces développements sont uniquement valides
pour des faibles déplacements car les équations différentielles résolues n’ont qu’une pertinence locale
qui est évaluée 4 quelques pixels pour une grille déformée de 2 % (épaisseur du barreau 3 pixels,
pas 24 pixels). S’affranchir de ce probléme consiste alors & résoudre les équations au voisinage de la
solution recherchée. L’estimation du champ de déplacement approché est obtenue en utilisant une
technique de corrélation au pixel prés couplée & une procédure de propagation du champ discret a
chaque pixel. Cette nouvelle démarche est appelée le flux optique translaté [89].

Le principal avantage de ces techniques consiste en une meilleure évaluation de la déformation
locale puisque le champ de déplacement est déterminé en chaque pixel & partir des variations locales
de niveaux de gris d’une séquence 3 une autre. La précision de mesure {0,056 pixel avec une image
de grille) n’est pas meilleure que les techniques de corrélation subpixel,

Ces techniques sont prometteuses mais 'évaluation des performances dans les cas réels, comme
celui de I’étude de la déformation locale d’un matériau n’a pas encore été menée. Cette absence ne
permet pas de conclure sur les performances réelles de ces techniques.

1.1.5 Choix de la technique retenue

Améliorer la mesure de la déformation consiste & trouver la technique la plus performante
parmi toutes celles basées sur un traitement d’image et présentées dans la revue bibliographique
précédente. On peut remarquer que toutes ces techniques s’effectuent en trois étapes:

— Pacquisition des images qui est numérique maintenant,
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— la détermination des déplacements des repéres,
— le calcul numérique des déformations.

Bien que ces trois points soient présentés associés 4 une technique particuliére, leur choix peut
€ire indépendant. Le probléme général se décompose alors en trojs sous problémes qui consistent &
choisir indépendamment :

- le systéme de numeérisation le plus performant,
- le traitement d’images le plus précis,
- la procédure de calcul des déformations la plus réaliste et la plus fine.

Remarquons que la détermination du champ de déplacement et le calcul des déformations sont liés
intrinséquement. Pour une évaluation réaliste du champ de déplacement, sa mesure doit prendre
en compte la déformation locale et le caractére local des valeurs de déformation dépend du nombre
de points de mesure.

Le choix du systéme d’acquisition est un probléme matériel et technique. Dans notre cas, pour
pouvoir acquérir des images de plus grande taille, un systéme de haute résolution est nécessaire.
Ses caractéristiques seront décrites dans la section 1.1.6 consacrée aux images numériques.

Plusieurs calculs numériques des déformations sont possibles. Ils sont décrits plus précisément
dans la section 1.1.7. Dans notre cas, la procédure utilisée dans l’ancienne technique est optimale
pour les applications micromécaniques. On peut calculer toutes les grandeurs micromécaniques
utiles, d’une maniére rigoureuse. Elle ne nécessite pas d’amélioration et a été reprise en 1’état dans
cette étude.

Les techniques de flux optique sont les plus prometteuses en terme de gains sur la pertinence
de la mesure: la déformation locale est mieux prise en compte, ce qui implique théoriquement une
évaluation plus précise, mais ce qui reste & prouver pour des études mécaniques réelles. On peut
s’interroger par exemple sur la réussite de ces techniques avec des images réelles de microscopie
électronique a balayage présentant un niveau de bruit important : les développements de Monteil [89]
font apparaitre une grande sensibilité de ces méthodes & ces phénomenes et la nécessité de traiter
les images au préalable pour éliminer le bruit de fond. Or, avec les techniques d’atténuation du
niveau de bruit, il est toujours difficile de savoir si elles n’entrainent pas de biais influencant la
précision de mesure, particulitrement lorsque ’on recherche une précision subpixel. Par ailleurs,
ces techniques sont complexes et les différentes variantes peuvent étre utilisées. Aujourd’hui, bien
que les développements récents [134, 89] ont permis d’introduire ces méthodes dans la communauté
des mécaniciens, elles restent encore trop méconnues pour des développements conséquents dans le
domaine des matériaux, sans un lien interactif avec les informaticiens du traitement d’image.

C’est pourquoi notre choix s’est tourné vers la technique de corrélation. Elle est la plus adaptée &
nos exigences actuelles. Les méthodes de grilles ont montré leurs limites au travers de la technigque
ancienne et, méme avec les développements récents, leurs performances demeurent insuffisantes
pour satisfaire le cahier de charges d’une mesure micromécanicienne.

La technique de corrélation permet un dépouillement automatique dont la rapidité est compa-
tible avec les moyens informatiques actuels. Elle assure également une précision subpixel qui permet
d’améliorer la précision des valeurs de déformation déterminées. Sa formulation prend en compte
la déformation locale pour une meilleure pertinence de la mesure. Bien que les développements
de la littérature se limitent & ’hypothése de déformation homogéne ou nulle, ce qui reste raison-
nable pour la détermination des mécanismes de déformation locaux pour les matériaux du cadre
de cette étude et pour de faibles déformations, cette technique est plus générale. Par exemple,
si des phénomenes trés locaux discontinus comme les glissements de plasticité sont observés en
majorité, la technique de corrélation est adaptable en postulant une nouvelle approximation pour
la déformation locale intégrant les paramétres pertinents de ce mécanisme. De plus, la possibilité
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d’étendre son application A la mesure de la composante hors plan du déplacement par stéréoscopie,
pour une meilleure évaluation des composantes planes du tenseur des déformations, constitue un
argument supplémentaire de ce choix.

Cette technique est essentiellement présentée dans la littérature pour des applications mé-
caniques macroscopiques avec des moyens optiques (caméra CCD). Ce travail de thése d’abord
visé le développement de cette technique de corrélation pour les investigations micromécaniciennes
utilisant le microscope électronique & balayage, ce qui constitue I'amélioration principale de la
technique de mesure. On consacre la section 1.2 i Ia description de la technique de corrélation
utilisée et de ses adaptations. Auparavant, présentons les deux autres composantes de la méthode
de mesure: les images numériques et les grilles, et le calcul des déformations.

1.1.6 Les images numériques et le marquage

Les images numériques associées au marquage sont le premier élément indispensable de la
technique de mesure. La réussite de la mesure n'est pas garantie sans leur adéquation avec la
technique de corrélation et les phénomeénes & observer. On décrit & la suite les moyens utilisés et
leurs principales caractéristiques. Toutefois, avant de développer ces composantes, il est nécessaire
de consacrer un paragraphe au microscope électronique A balayage qui est le pivot central de
cette technique de mesure. Il sert 4 la fois & créer les repéres nécessaires i la mesure et A leur
observation. Pour une meilleure analyse des phénoménes lui étant associés, il est utile de présenter
son fonctionnement et la physique sur laquelle il est congu. Comme on le verra dans la suite du
développement de ce travail, ’amélioration de la précision de mesure passe pour une grande part
par la maitrise de ces paramétres.

Le microscope électronique 4 balayage

Le fonctionnement du microscope électronique & balayage repose sur la physique de I'interaction
électron/matiére [4]. L’observation d’un échantillon s’effectue par bombardement de la surface par
un faisceau d’électrons formé dans un canon (voir figure 1.11 issue de [1]). Dans ce dernier, les
électrons sont émis d’un filament C (de forme en V) en tungsténe ou en hexaborure de lanthane
(LaBg) chauffé par effet Joule. Ils sont ensuite accélérés par une différence de potentiel créée entre
une cathode W placée trés proche de la pointe du filament (appelée wehnelt) et une anode A
disposée & quelques millimetres plus en avant (voir figure 1.11). Remarquons que ces deux éléments
sont percés en leur centre pour laisser passer le faisceau. Cette tension accélératrice est celle que
P'on régle sur le pupitre de commande (de 5 kV 4 30 kV). Avant de rencontrer la piéce & observer,
le faisceau ainsi formé traverse plusieurs dispositifs réunis dans un ensemble appelé colonne op-
tique. Le premier est un diaphragme (appelé encore limiteur) non représenté sur le schéma. 11 est
constitué d’une plaque percée d’un trou de diamétre trés faible permettant de limiter la taille du
faisceau. Plusieurs trous sont disponibles permettant d’ajuster grossidrement la taille du faisceau
en fonction de la résolution souhaitée. Ensuite la taille du faisceau est encore modifiée par des
lentilles électromagnétiques Lq et Lo, habituellement au nombre de deux, appelées condenseurs.
En jouant sur la valeur du courant (de quelques 107! & plusieurs 10~7 A) les traversant, on ajuste
la taille du faisceau. Plus le courant est faible et plus la taille du faisceau est fine. Le faisceau est
supposé cylindrique et son diamétre aprés focalisation est inférieure 4 100 nm. On régle la valeur
désirée sur la pupitre (bouton probe current). La taille du faisceau visée doit étre compatible avec
le diamétre du diaphragme retenu. En effet il est illogique d’essayer d’atteindre une faible taille
avec le diaphragme de diamétre le plus grand.

Comme I'interaction électron/matiére a lieu au point ot le faisceau se situe, analyser une certaine
zone n’est possible qu’en la balayant avec le faisceau. Deux lentilles électromagnétiques B dites de
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F1a. 1.11 — Schéma de principe du MEB

balayage (une pour chaque direction du plan} sont disposées & la suite des condenseurs et dévient
le faisceau dans les deux directions. Celui-ci décrit ligne par ligne la surface de ’échantillon. En
couplant ce balayage & celui d*un écran cathodique OC, une image de la surface est produite. Cette
image apparait continue quand on choisit une vitesse de balayage rapide parmi les différentes valeurs
disponibles. La modification de ’amplitude des deux balayages permet d’analyser la surface plus
ou moins finement et, pour une représentation sur un écran de taille figée, de la voir plus ou moins
grande. C’est sur-ce principe que le MEB fonctionne pour permettre d’observer un phénoméne
différents grandissements, de 10 jusqu'a 50000. Le dernier dispositif rencontré par le faisceau est
une autre lentille électromagnétique Lg dont sa fonction consiste & focaliser le faiscean A la surface
de I'échantillon placé & une certaine distance de celle-ci. Le réglage s’effectue en agissant sur le
bouton focus.

Sous I'effet du bombardement avec les électrons, ’échantillon émet plusieurs signaux caractéris-
tiques qui proviennent de profondeurs différentes comme le montrent les figures 1.12 et 1.13 issues
de [53]. La premidre montre la répartition spatiale du phénomeéne d’interaction électron/matiére.
La seconde donne la profondeur maximale de pénétration en fonction de la densité du matérian
observé et de la tension appliquée.

Les principaux signaux sont les suivants:

— Les électrons rétrodiffusés proviennent d’interactions élastiques entre les électrons incidents
et les atomes sous la surface. Leur énergie est voisine de celle des électrons incidents et ils sont
engendrés jusqu’a une profondeur de I'ordre de 1um sous la surface. L'intensité de P'émission
de ces électrons est fonction de I'orientation de la surface et du réseau cristallin par rapport
au faisceau incident et du numéro atomique des éléments qui la composent.

— Les électrons secondaires sont produits par des chocs inélastiques entre les électrons incidents
et les atomes de I'échantillon. Leur énergie est inférieure et ils proviennent d’une zone situde
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a moins de 0,1um de la surface. Leur intensité est principalement fonction de I'orientation de
Ia surface.

- Les électrons Auger sont créés par l'interaction des électrons incidents et des sous-couches
électroniques des atomes. Ils proviennent des toutes premiéres couches atomiques de la surface,
4 moins de 1 nm.

—~ Les rayons X proviennent d’une zone située & quelques micrométres de la surface.

Chaque signal peut étre mesuré avec un capteur adapté et sert & moduler ’intensité lumineuse
de 'image de la surface. Dans cette étude, nous avons utilisé uniquement les électrons secondaires
et rétrodiffusés disponibles sur les MEB utilisés avec un filament en tungsténe. Le contraste visible
au MEB est donc lié 4 D'origine de 1’émission. Pour les électrons secondaires (SE), le contraste
représente principalement le relief de la surface observée, alors que les électrons rétrodiffusés (BSE)
matérialisent les variations locales de composition chimique ou d’orientation cristallographique.

On peut terminer cette section sur le MEB par deux remarques importantes sur I'interaction
électron/matiére. La premiere consiste 4 observer que cette interaction est volumique et que le
volume excité a une forme en poire bien particuliére (voir figure 1.12). Ainsi la résolution spatiale
de la mesure n'est pas directement la taille de faisceau, mais est la taille caractéristique de la zone
qui réémet 'information que 'on mesure. On 1’appelle faille de sonde. La résolution réelle est alors
toujours inférieure a celle correspondant & la taille du faisceau. En plus elle varie suivant le type
d’émissions enregistrées et la taille du faisceau. On utilisera donc dans la suite préférentiellement
le terme taille de sonde plutdt que taille de faisceau, et, par dérivation, le courant qui impose la
taille de faisceau courant de sonde. De la méme fagon, suivant le type de capteur utilisé, le caractére
surfacique de I'information sera a relativiser. La seconde remarque concerne 'influence du matériau.
Tous les ordres de grandeur des dimensions caractéristiques donnés dans ce paragraphe sont des
valeurs moyennes. Comme les caractéristiques de I'interaction électron/matiére sont essentiellement
liés & la nature du matériau observé (voir figure 1.13), les résultats obtenus dans un cas ne sont
pas toujours extrapolables & un autre.
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Les images numériques

Avec les moyens actuels de informatique, on utilise des images numériques qui permettent des
manipulations automatiques. Le repérage d'un détail est possible numériquement en utilisant un
programme informatique de lecture d’images. Il y a quelques années cette détermination s’effectuait
manuellement avec I'aide d’une table de déplacements micrométriques [54]. Ces images sont acquises
avec un systéme de numérisation codant I'information sur 8 bits (256 niveaux de gris) et autorisant
des résolutions classiques 512 x 512 pixels voire 1024 x 1024. Encore plus récemment, des systémes
haute résolution ont vu le jour pouvant enregistrer des images 4096 x 4096 pixels. Leur application
dans le domaine de la mécanique reste actuellement trés limitée et encore plus pour la mesure
quantitative du champ local de déformation. Ce systéme de numérisation est couplé avec les signaux
émis par le systéme d’observation. Le fonctionnement du systéme d’observation définit le systéme
de numérisation & employer. Un microscope optique ou une simple lentille sont couplés 3 une caméra
CCD associée a carte de numérisation standard alors que pour le MEB la numérisation s’effectue
par balayage de la surface observée et nécessite une carte d’acquisition particuliére.

Dans notre cas, nous avons utilisé deux systémes de numérisation de haute résolution. Le premier
est celui qui était utilisé au début de cette étude. Cette carte installée sur un PC gére uniquement
la numérisation des signaux émis par le faisceau pour un balayage généré par le MEB. L’association
des potentialités du balayage analogique (vitesse et nombre de lignes) et de la carte définit la taille et
la résolution des images et bon nombre de combinaisons sont réalisables. En particulier des images
4000 x 4000 pixels, voire plus, peuvent étre obtenues. Ce systéme offre également la possibilité
de réaliser des moyennes spatiales sur plusieurs points de mesure voisins pour des résolutions
inférieures. Le second systéme constitue une évolution et a été disponible & partir du milieu de
ces travaux de recherche. Cette carte de pilotage et de numérisation intégre un pilotage numérique
du faisceau indépendamment des possibilités de balayage du MEB. Ce systéme plus souple et plus
simple permet d’acquérir des images jusqu’a une taille maximale de 4096 x 4096 pixels avec la
méme résolution. On peut également enregistrer des images de plus faible résolution pour la méme
amplitude de balayage mais en ne conservant pas tous les pixels, par exemple un pixel sur 2. La
vitesse de balayage est contrélée par le temps par pixel ajustable de 18 & 10003 pour améliorer la
qualité des images, particuliérement le rapport signal sur bruit. Pour les images 4096 x 4096 pixels,
toute la plage d’amplitude n’est pas raisonnablement utilisable. Un temps maximal de 50us permet
d’acquérir une image en moins d’un quart d’heure, ce qui permet d’effectuer un essai mécanique
in silu classique en une journée. La moyenne sur plusieurs images est également possible. Pour
les mémes raisons de limitation de la durée d’acquisition des images de haute résolution, ce mode
d’acquisition doit plutdt étre employé avec le temps par pixel le plus faible. Ce mode n’a pas été
utilisé pour les images de cette étude.

La grande majorité des résultats expérimentaux de cette étude a été obtenue avec le second
systéme. L’évaluation des défauts géométriques d’images a été entreprise sur les deux dispositifs
et a montré des similitudes quant aux corrections & apporter développées dans cette étude. Les
défauts de numérisation présentés dans la suite sont uniquement relatifs an deuxiéme systéme de
numérisation.

Les grilles

Pour nos applications au MEB, 1’échelle locale est de 1'ordre de quelques micrométres. Les
repéres employés ne doivent pas avoir un espacement plus important que ces quelques micrométres.
A cette échelle, il est difficile de trouver un moyen de marquage aussi fin et visible par le MEB.
Par exemple, les dépéts par peinture ne peuvent pas s’appliquer. En plus, pour les applications
micromécaniques, 'intérét de la mesure du champ local de déformation est encore plus grand
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lorsqu’on peut la corréler avec la microstructure. Les détails de cette microstructure doivent étre
visibles en partie malgré la présence de repdres. Aussi, les techniques de peinture par mouchetis ne
sont pas bien adaptées car elles masquent complétement les informations de la microstructure. Les
motifs de grilles sont plus indiqués.

Nous utilisons donc des microgrilles (voir figure 1.7) déposées par microélectrolithographie.
Cette technique est expliquée en détail dans la référence [3] et illustrée en figure 1.14. Différents
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Fi1G. 1.14 — Microélectrolithographie

matériaux peuvent constituer la grille par exemple de l'or, du platine, de I'argent ou du nickel.
Leur différence d’emploi réside principalement dans le contraste qu’ils apportent par rapport au
matériau observé. L’amplitude du contraste est liée & la différence de numéro atomique entre ces
deux matériaux, lorsque 1'on utilise les électrons rétrodiffusés. Plus cette différence est importante
et plus il est facile d’obtenir des images contrastées sans saturation des niveaux. De plus, pour les
sollicitations thermomécaniques & faibles températures (inférieures 3 500 degrés Celsius), il faut
choisir le matériau qui posséde la plus haute température de fusion. La microgrille peut alors &tre
utilisable dans ces conditions. Sinon l'utilisation d’un gravage plus résistant 3 la température [65]
est nécessaire.

Les grilles de points ou de lignes sont les motifs les plus classiquement employés. Ils sont réalisés
en utilisant le balayage analogique du MEB ou un pilotage extérieur numérique. Le balayage analo-
gique permet uniquement de construire les grilles de lignes, alors que le pilotage numérique permet
la réalisation de n’importe quelle forme discrétisable en un nombre fini de points. Plusieurs points
rapprochés constituent une ligne. Les formes compliquées telles que les cercles restent actuellement
difficiles & réaliser. On utilise comme pilotage numérique externe le second systéme de numérisation.
La figure 1.15 illustre la procédure d’irradiation de la résine pour ces deux démarches, avec les pa-
ramétres a choisir pour obtenir les caractéristiques souhaitées.
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Une grille de lignes est plutdt réalisée avec le balayage analogique du MEB. Sa formation utilise
un double balayage séparé par une rotation du faisceau de 90°. La définition du nombre de lignes
associée au choix du grandissement impose son pas. Pour que cette grille existe, il faut que la résine
soit suffisamment irradiée. Son état est fonction de la quantité d’électrons qu’elle regoit par unité
de surface, appelée dose. On 'ajuste en faisant varier le temps par ligne et le courant de sonde.
Elle définit alors Pépaisseur de la ligne. La réalité est un peu plus complexe car cette dose ne reste
pas constante pendant le balayage a cause des aberrations géométriques de la colonne optique du
MEB. Elles sont essentiellement dues & la technologie du balayage: le faisceau pivote autour d’un
point fixe pour balayer la surface et ne reste pas perpendiculaire & celle-ci. Ainsi en fonction de sa
position, le faisceau d’électrons passe d’une section circulaire au centre de la colonne & une section
elliptique sur les bords. La surface irradiée augmente pour la méme quantité d'électrons: la dose
diminue. Si on choisit la valeur limite donnant I’épaisseur de ligne la plus fine au centre, sur les
bords la dose n’est pas suffisante pour irradier la résine. On obtient une grille de forme ovoidale
et de {aille réelle plus faible. On comprend bien que la taille de la grille et 1’épaisseur du barreau
sont liées et que leur valeur est le résultat d’un compromis. Si on souhaite une grille de grande
taille, il est nécessaire d’opter pour un barreau épais. L’amplitude de ces aberrations de colonne est
d’autant plus importante que le grandissement est faible. Pour la formation des grilles de points,
on utilise le pilotage numérique mais le choix des paramétres et les problémes restent identiques. 11
suffit uniquement de substituer le nombre de lignes par le nombre de points par ligne et le nombre
de lignes, le temps par ligne par le temps par point.

Actuellement, avec le microscope que nous utilisons (Jeol JSM 845) et les matériaux que nous
étudions, 1’épaisseur minimale que ’on peut atteindre est de I'ordre de 0,2um pour couvrir une
zone d’environ 1mm? avec un grandissement optimal de 100. Cette configuration est suffisante au
regard de la taille de la surface élémentaire représentative des matériaux de nos applications en
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micromécanique. Pour couvrir une surface plus importante avec la méme épaisseur de barreau, il
suffit de réaliser plusieurs grilles juxtaposées. Si la surface est importante, un systéme automatique
est plus pratique. Les limites en terme de pas sont pour Pessentiel dues aux possibilités de balayage
ou 4 la résolution du pilotage numérique. Habituellement un pas de quelques micrométres est utilisé.

Les intersections de grilles représentent le lieu ol le contraste est maximum et sont choisies
pour effectuer la corrélation. Ailleurs, le contraste est trés faible et insuffisant dans la. plupart des
cas étudiés pour mener A bien la corrélation. Dans ce cas, la discrétisation du phénomeéne physique
est limitée par le pas de la grille, alors que, dans le cas d’un mouchetis, le contraste local existe en
tout point de la surface et la mesure peut étre effectuée en n’importe quel point.

L’acquisition des images

Les images numériques sont enregistrées pendant 'essai mécanique par le systéme de numé-
risation. Une image 4000 x 4000 pixels permet d’enregistrer en une seule fois une grande zone
d’observation (environ 0,25 mm?) avec une résolution suffisante pour appliquer la technique de
corrélation a I'échelle de la microstructure. Quatre images suffisent pour couvrir une zone d’obser-
vation de 1mm? qui correspond A une zone représentative dans notre cas.

Le contraste visible au MEB a pour origine I’émission soit des électrons secondaires (SE) soit des
électons rétrodiffusés (BSE). L’utilisation du capteur d’électrons rétrodiffusés est plus appropriée
avec ’emploi de la technique de corrélation qui nécessite la conservation du contraste. En effet, ce
contraste ayant pour origine la composition chimique locale, il ne varie pas avec la déformation du
matériau, a la différence de celui des électrons secondaires sensibles au relief. Le capteur SE est
placé dans la chambre du MEB et 'ombrage du relief est tributaire de la position du point analysé
par rapport au capteur, qui évolue avec la déformation du matériau. Cet effet reste trés limité et
négligeable pour les faibles déformations comme celles évaluées ici. Cependant, le probléme devient
critique dés que des grands déplacements ou des grandes rotations surviennent. En réalité, pour
les grandes déformations, 1'influence des déplacements dus & la déformation reste faible car leur
amplitude est trés faible par rapport i la distance échantillon/détecteur, celui-ci étant placé sur
un bord de la chambre du MEB loin de la zone observée. Il en va autrement pour les rotations
dont I'influence n’est pas pondérée par la distance échantillon/détecteur. En pratique, pour les
matériaux étudiés, le contraste originel est plus souvent perturbé par les phénoménes afférents aux
mécanismes locaux de déformation (apparition de traces de plans de glissement, de macles, de
relief...) faisant apparaitre un nouveau contraste important que par les déplacements géométriques
des intersections de grille.

On utilise malgré tout plus fréquemment I'intensité des électrons secondaires qui est plus facile
a régler pour obtenir un contraste sans saturation. De plus, la distance de travail élevée (30 mm),
imposée par les machines d’essais mécaniques in situ donne un rapport signal sur bruit plus fajble
avec les électrons rétrodiffusés.

Pour obtenir un appariement correct des points homologues, il est nécessaire, au moment de
T'enregistrement des images numériques, de s’assurer que le contraste est optimal, c’est-A-dire qu'il
est bien représenté sur la plage des 256 niveaux de gris disponibles pour le codage. Celui-ci ne doit
€tre ni concentré sur trés peu de niveaux, ni dépasser les limites extrémes (0 et 255), pour éviter
une saturation dans le noir ou le blanc. Une procédure de test consiste & tracer I'histogramme des
niveaux de gris de chaque image et & s’assurer que celui-ci est correct (voir figure 1.16). S'il ne P’est
pas, 1l faut ajuster les conditions de contraste et de brillance pour le rendre optimal. En pratique,
cette opération n’a lieu que pour la premiére image & acquérir et nécessite plusieurs acquisitions
avant d’obtenir un histogramme optimal. Pour les images suivantes, la procédure se transforme en
une vérification. Toutefois, des variations faibles de contraste et de brillance surviennent, dues aux



1.1. CONTEXTE ET POSITIONNEMENT DU PROBLEME 31

rb pixels

>
{  nmiveaudegriv 255

b ’ . LN s’
RN 2 IR ’
] /! i HERY 7 |
] I ARN ! 2 ? 7
1 |
i 1
r s 1 “
r 4 5 ! ’ “ :
’ ~ ’ ~
' o/ LY 4 1
T d— - o
? 0 atveau degris 255 ? 0 nivean de gris 255 ¢ 7 0 nivean de gris 255 s

FIG. 1.16 — Test de histogramme

fluctuations de 'électronique du MEB et aux variations des propriétés du matériau sous irradiation.
Elles entrainent uniquement des fluctuations de niveaux par rapport  une échelle de discrétisation
mais le contraste physique intrinséque microgrille/matériau ne change pas. Elles nécessitent rare-
ment un réajustement du contraste et de la brillance lorsqu’elles sont faibles. Leur influence sur
les résultats de la corrélation est alors nulle (voir la section 1.2.2) car la forme du coefficient de
corrélation intégre ces variations dans sa formulation.

1.1.7 Calcul des déformations

Avec la technique de corrélation, Ia mesure proprement dite est celle du champ local de dé-
placement. Elle a lieu de maniére discréte en un nombre fini de points. Les déformations locales
sont calculées ensuite & partir de ces données. On trouve dans la littérature diverses méthodes de
calcul qui ne sont pas toujours issues d'une démarche mécanicienne rigoureuse. Les composantes de
déformation sont déterminées séparément A partir des longueurs dans chaque direction, en oubliant
la composante de cisaillement,; le caractére physique de déformation moyenne des valeurs trouvées
n’est pas clairement établi ou encore leur évaluation est effectuée avec des simplifications comme
celles du formalisme des petites perturbations sans toutefois en définir le domaine de validité. Parmi
toutes ces méthodes, on ne retient que les deux seules qui nous paraissent les plus rigoureuses.

La premiére méthode consiste 4 utiliser un code aux éléments finis [128, 125, 37]. Un maillage
d’éléments & quatre nceuds constitué A partir des coordonnées des repéres dans 'image de la confi-
guration initiale est formé. On lui associe & chaque noeud ainsi formé les composantes planes du
déplacement trouvé par corrélation. On calcule avec le code les déformations planes pour un forma-
lisme défini (déformations planes, petites perturbations...) en chaque nceud. Elles sont interpolées
lindairement pour le type d’éléments choisis et on obtient une carte des déformations.

Dans la deuxiéme procédure, celle qui est utilisée dans cette étude, les déformations locales
sont calculées 3 partir des déplacements de chaque intersection de grille au moyen d’un schéma de
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dérivation discréte décrit dans [3] et [21]. La déformation en un point donné est calculée i partir
de la moyenne du gradient de transformation sur un petit voisinage délimité par la position des
intersections de grille voisines dans les deux images. Elle est calculée par une intégrale de contour.
Un voisinage plus large conduit 4 une précision plus grande, mais le résultat a une signification
moins locale. Pour la plupart des études de ce fravail, un bon compromis est obtenu avec une
aire délimitée par les quatre plus proches voisins. Si o est la précision en pixels de la mesure des
déplacements, et si le pas de la grille a est d’environ 5um avec une résolution de 35 pixels, la précision
des composantes du gradient relatives & une longueur de jauge de 10um est alors de o/v/2a ~ o /50.
Les détails du calcul de précision sont présentées dans [3] et [21]. Une précision de 0,1 pixel sur les
déplacements est alors suffisante pour déterminer des déformations locales inférieures au pour cent.
Les déformations moyennes sur des domaines plus larges sont obtenues de la méme facon, avec une
précision augmentant avec la taille du domaine. Pour la détermination des grandeurs sur la zone
étudiée qui donnent I’amplitude de la déformation macroscopique si la zone est représentative, on
obtient une précision de l'ordre de quelques 10~5 (10—3%).

Cette procédure donne seulement accés aux quatre composantes planes du gradient de transfor-
mation qui fournit directement les composantes planes correspondantes dans le cas des petites
déformations (voir annexe A); des hypotheses supplémentaires sur la forme de la transforma-
tion matérielle en relation avec le type de sollicitation appliqué sont nécessaires pour calculer
les déformations en transformation finie. Pour les applications de cette étude qui concernent des
sollicitations de traction et de compression planes, on suppose alors que la transformation matérielle
responsable de la déformation du matériau est axisymétrique autour de la direction principale de
plus grande valeur propre contenue dans le plan d’observation. On peut calculer avec cette hy-
pothése les composantes planes de la déformation en transformation finie, comme il est démontré
dans 'annexe A. On montre également que la prise en compte du relief permet de déterminer en
toute rigueur ces composantes planes. Dans la deuxiéme partie, on vérifie sur un exemple que la
prise en compte du relief peut étre négligée pour des déformations macroscopiques inférieures 3

5 %.

Un programme de calcul des déformations développé en Pascal [21] est utilisé. Il donne les
grandeurs locales et moyennes sur la zone étudiée ou par phase si elles sont identifiables. Ces gran-
deurs sont les composantes planes de la déformation mais également d’autres indicateurs comme
1a déformation équivalente au sens de Von Mises et la dilatation volumique. Elles sont déterminées
de maniére tridimensionnelle en utilisant I’hypothése précédente. Les résultats sont présentés sous
forme de cartes obtenues avec le logiciel de visualisation AVS utilisant des éléments carrés 4 inter-
polation linéaire.

Remarquons que la technique de corrélation basée sur une approximation de type déformation
homogéne {voir section 1.2.4) fournit. -li::tement les composantes planes du gradient de transfor-
mation local, mais I'incertitude sur :  valeurs =5t assez importante, spécislement avec un domaine

de corrélation qui implique une se..ie intersection de grille. Ces valeurs ne sont pas utilisables
directement.
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1.2 Technique de corrélation d’images numériques

1.2.1 Principe et hypotheéses de base

La technique de corrélation consiste & mettre en correspondance deux images numériques de la
surface plane observée, & deux états distincts de déformation, un état dit “de référence” et un état
dit “déformé”. Un petit domaine de pixels identifié par les valeurs de niveaux de gris de chaque
pixel est sélectionné dans I'image de référence. La méthode consiste & rechercher dans 'image de la
configuration déformée le petit domaine de pixels le plus semblable au précédent en termes de ni-
veaux de gris aprés application d’une transformation décrivant la déformation subie par le matériau,
dans une zone de recherche prédéfinie. Un coefficient appelé “coefficient de corrélation” quantifie le
niveau de ressemblance des deux sous-images du petit domaine dans les deux configurations. Son
minimum détermine le petit domaine déformé homologue et caractérise la transformation matérielle
liant les deux domaines.

Avant déformation Aprés déformation
Corrélation maximale

m Cl

Domaine de corrélation | | meeeal
Zone de recherche

Image de référence Image déformée

F1G. 1.17 - Principe de la méthode de corrélation

Danschaque image numérique, les petits domaines sont repérés par leurs coordonnées dans le
repére standard en imagerie numérique (origine en haut & gauche de I'image, I’axe X horizontal de
la gauche vers la droite et Paxe Y vertical de haut en bas) [34]. Les déplacements locaux sont évalués
dans les deux directions du plan par différence des coordonnées des centres des deux sous-domaines
homologues, & un déplacement de corps solide prés. Cela permet le calcul des déformations.

La réussite de cette technique est basée sur deux hypothéses.

~ Le fondement méme de la technique de corrélation suppose que le petit domaine de pixels
soit identifié et identifiable par rapport & d’autres domaines dans une méme
image. Comme Pidentification a lieu grice aux niveaux de gris des pixels, il faut que la
répartition de ces niveaux de gris soit suffisamment pertinente dans 1'image et 4 1’échelle
d’un sous-domaine (appelé dans la suite domaine de corrélation). En d’autres termes, il est
nécessaire qu’il y ait des contrastes dans I'image et que la répartition de ces contrastes soit
unique dans un voisinage autour de la position du sous-domain¢ homologue & trouver et dont
la taille doit étre égale ou supérieure a la zone de recherche encadrant la transformation
matérielle.

— La méthode, pour étre appliquée & des problémes réels, conduit & faire I’hypothése suivante:
les niveaux de gris se conservent de I'image initiale & 1’image de la configuration
déformée. En pratique, il faut s’assurer que les mécanismes responsables de la déformation
du matériau n’entrainent pas de modifications de contraste.
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F1G. 1.18 — Repére standard en imagerie numérique

1.2.2 Le coeflicient de corrélation

Différentes définitions du coefficient de corrélation sont proposées dans la littérature. On ren-
contre deux familles de formulation :

- Une formulation utilisant les moindres carrés [130, 86, 101, 122]

C1=> (f(X) - g{zs))? (1.1)
ieD

avec .

— Xi, 7; les coordonnées des pixels dans les images de référence et déformée,
— f(Xi), g(z;) les niveaux de gris dans les images de référence et déformée,
— D le domaine de corrélation.

C| représente la somme des écarts entre les niveaux de gris des deux domaines de corrélation
homologues. Le minimum de O correspond aux écarts minimum. Sans perturbation telle que
le bruit de fond, la solution correspond & une superposition des deux domaines homologues et
3 un coefficient C; nul. On préfere utiliser une formulation normalisée en divisant le coefficient
de corrélation par les normes des niveaux de gris sur chaque domaine de corrélation dans les
deux images & corréler [80]. On obtient alors toujours la méme plage de variation (de 0 3
1) et ainsi il est plus facile d’apprécier le niveau de ressemblance des domaines homologues
indépendamment de la situation.

C, = Eiep(f(&) - 9(&))2
'y =

(1.2)
vV Ziep(f(XJi’-v Ziel)(g(ﬂ)j
— Une formulation de type produit scalaire [70, 71, 100, 123]
Cs =) f(Xi)9(z:) (L3)

ieD

Cj représente le produit scalaire entre les deux vecteurs F et G composés des niveaux de gris
des deux domaines de corrélation homologues.
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F=| sxy | b= gt (1.4)

Lorsque les deux domaines sont en correspondance, ces deux vecteurs sont presque colinéaires
et leur produit scalaire est maximum. C est alors maximum et vaut le produit des normes de
chaque vecteur +/};c o (F(XD)%- /Y :cp(9(i))2- Couramment, on raisonne sur un coefficient
a minimiser et on utilise une formulation dérivée en normalisant le produit scalaire [30, 131, 32
et en le retranchant de la valeur 1 [128, 125, 120, 36, 82]. C; est alors compris entre 0 et 1.

Ci=1- LiepfX)olm) (1.5)

vV zja:eﬂ(f@))i -/ dep(g(ﬂ))

Le choix de la forme du coefficient de corrélation est important, notamment pour des images
obtenues au MEB. En effet, les fondements de la méthode de corrélation supposent la conservation
du contraste local entre les deux images numériques & corréler. Or, bien que les conditions d’ac-
quisition restent figées entre les deux configurations, des fluctuations de contraste et de brillance
sont observées en cours d’un essai mécanique in sity dans le MEB. Elles sont dues aux instabi-
lités de I'électronique du MEB et & I'évolution des propriétés du matérian sous irradiation par les
€lectrons. Habituellement ces variations sont de faible amplitude et n’entrainent pas de perte d’in-
formation par saturation dans la définition du contraste local identifiant le domaine de corrélation.
Ce contraste s’étend au maximum sur la plage entiére [0,255] des niveaux de gris sans dépassement.
Dans le cas contraire, le phénomeéne physique est alors mal représenté et entraine une moins bonne
précision pour la corrélation avec la représentation de ’état de référence. Il est nécessaire d’opérer
un réajustement de la brillance et du contraste de 'image avant ’acquisition. Comme on ne retrouve
Jjamais exactement les mémes niveaux de gris, une faible variation de contraste et de brillance existe
entre les deux images et on se retrouve dans la configuration précédente.

Supposons une faible variation de contraste et de brillance des niveaux de gris de I'image
déformée par rapport & ceux de l'image de référence et analysons son influence sur les différentes
formes normalisées du coefficient de corrélation.

Soit g'(z;) les nouveaux niveaux de gris dans l'image déformée résultant des perturbations
énoncées précédemment.

9'(z:) = a.g(z:) +b (1.6)

a représente la variation de contraste et b la brillance (appelée également la luminosité) [104, 69].
Le contraste est un terme multiplicatif et est lié A la différence entre le niveau de gris le plus élevé
et celui le plus bas. Il se traduit au niveau de ’histogramme des niveaux de gris par une dilatation
ou un rétrécissement de celui-ci suivant I’axe des abscisses. La brillance est un terme additif qui
représente le niveau moyen d’éclairage de 'image. Elle se traduit au niveau de I’histogramme par
une translation de ce dernier suivant I'axe des abscisses.

En introduisant cette perturbation dans leurs expressions, les différents coefficients deviennent :

Cy = > iep(f(Xi) — a.g(z;) — b)? wn
V2oiep U (X)) /Licpla-g(zs) + B)?
Ci=1 >iep F(Xi)-(a.g(z:) + b) L8)

ViU XD e p(ag(m) + 6
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On remarque alors que C; est invariant si a = 1 et b = 0, c’est-a-dire 8’il n’y a pas de fluctuations
de contraste et de brillance. Sinon sa valeur est perturbée et ’abscisse du minimmum déterminant
les grandeurs & mesurer est aussi modifiée. Cy est également perturbé. Cependant, si le niveau de
luminosité est conservé, il devient indépendant de toutes variations de contraste. Donc 4 luminosité
constante, une formulation des moindres carrés est plus pénalisante qu'une formulation de type
produit scalaire, moins sensible 4 de faibles fluctuations de contraste.

Cependant ces formulations ne permettent pas de s’affranchir de ces variations. Pour résoudre
le probléme, il suffit de retrancher & chaque valeur de niveau de gris la moyenne sur le domaine de
corrélation. On donne I’expression par chaque formulation.

Gy - — Liep(FXD) ~ Fp) - (o(zs) ~ Fp))?

(1.9)
VZien(F(Xs) = Fp)2r/ T 0(@) — 50)°
Co=1- Yiep(F(Xi) - Fp)-lg(zi — Gp)) (1.10)

Ve (F(X0) — Fp)2/Tiep (@@ — 5p)?

avec:

-fo=% Yien F( X, Gp=% Y iep 9(z:), les moyennes des niveaux de gris sur D,
— et 1 <i < N, N représentant le nombre de pixels du domaine de corrélation.

De méme sur la moyenne des niveaux de gris sur le domaine de corrélation on a la relation
suivante:

ED == G..g_D + b (1.11)
En incluant les perburbations de contraste et de brillance, les deux nouvelles formulations de-
viennent : _ 3 )
Cs = > iep((f(X3) - {D) = (a-(9(z:) — 7)) (1.12)
0/ Siep(F(X) — T )2/ Tiep 0@ — o)
Co=1-— Yiep(f(Xs) — fp)-{9(zs) — Fp) (1.13)

\/Eiep(f(ﬁ) - ?D)z-\/ziep(g(ﬂ) - gDF

Cs est uniquement dépendant des variations de contraste et Cs est invariant quelles que soient
les valeurs de a et de b. Par conséquent, les valeurs du minimum de Cg, et I’abscisse du minimum
qui détermine les grandeurs & mesurer, ne seront pas altérées par ces perturbations. Les valeurs du
minimum n’ont que peu d’importance dans notre étude. On vérifie, pour une analyse rigoureuse,
que les valeurs des abscisses sont bien altérées dans les 3 autres cas, ceci en calculant les gradients
des différents coefficients de corrélation par rappert aux paramétres de la transformation matérielle
& identifier.

Cette formulation Cs du coefficient de corrélation est celle retenue dans la suite de cette étude
pour les raisons énoncées précédemment. Remarquons enfin que cette expression est plus générale
puisqu’elle est capable de s’affranchir de variations de contraste et de brillance non uniformes dans
I'image déformée, la moyenne étant calculée sur le domaine de corrélation. Leur longueur d’onde doit
tout de méme rester inférieure 4 la taille du domaine. De telles situations n’ont pas été observées.

Pour des raisons informatiques (facilité d’implantation et rapidité de caleul), on utilise une
autre expression de Cy [54, 35, 137], explicitant et intégrant les expressions de fp, et de g, dans la
formule générique.

Cy = N. E;ED f(X ) g(m,) IGD f(_) EzGD g(mi)
V-2 e (FXDV ~ (Tiep FEIV /N2 p (9@ — (Liep 9(@))

(1.14)
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1.2.3 La précision subpixel

La précision subpixel permet d’atteindre des valeurs non entiéres de déplacements des inter-
sections de grille dans une image numérique définie par un échantillonnage en valeurs entidres, qui
représentent les pixels. Pour satisfaire & cette exigence, il faut utiliser une interpolation qui recons-
truit I'information entre les valeurs connues des pixels. Deux mani¢res de raisonner sont possibles.

Interpolation Interpolation
des niveaux de gris du coefficient de corrélation
! A
solution
@ 3 au pixel prés
IR o
o 25 1 r1
E g ‘g : 1 /
E 8% | :_
-4 1 1! b1
1 1A
> P : "
Pixels Ll -
, Pixels
solution
Interpolation linéaire, cubique subpixel

F1G. 1.19 — Principe de la précision subpizel

La premire consiste & interpoler le coefficient de corrélation au voisinage du minimum trouvé
avec une résolution au pixel prés [70, 17]. On utilise une interpolation biparabolique calculée par
une méthode des moindres carrés avec les valeurs pour le minimum et les huit pixels voisins les plus
proches. La valeur du minimum est trouvée analytiquement A partir de la fonction parabolique. Le
développement de ces calculs analytiques est présenté en annexe B. Avec une intersection de grille
comme motif et une résolution d'environ 3 pixels par barreau, le coeflicient de corrélation est une
fonction trés encaissée. Ses variations au voisinage du minimum sont trés rapides. Ainsi, entre deux
pixels, une interpolation biparabolique n’est pas suffisante pour restituer la forme réelle de cette
fonction. Le minimum ainsi trouvé n’est pas une estimation assez précise, particuliérement pour
les faibles valeurs de déplacement. C’est pourquoi elle n’est pas retenue bien qu’elle soit trés rapide
puisque la recherche du minimum n’est pas itérative.

La seconde optique est 'interpolation des niveaux de gris de I'image déformée. Plusieurs types
d’interpolation sont évoqués dans la littérature dont les deux principaux sont : 'interpolation bi-
linéaire {137, 118, 101] et l'interpolation bicubique [128, 24]. Les détails des calculs relatifs 3 ces
interpolations sont présentés en annexe B. Soulignons que 'interpolation bicubique nécessite 4 fois
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plus de place mémoire que son homologue bilinéaire, ce qui peut devenir pénalisant pour des images
4000 x 4000 pixels et des moyens informatiques standard.

1.2.4 L’approximation de la transformation matérielle

Pour calculer le coefficient de corrélation Cs défini dans la section 1.2.2, il faut connaitre la
transformation matérielle ¢ correspondant & la déformation du matérian, qui relie les coordonnées
des pixels de I'image de référence a celles des pixels de I'image déformée, c’est-a-dire X; & 2.

2 = $(X;) (1.15)

Cette transformation réelle est I'inconnue & déterminer. Cela suppose de connaitre a priori
sa forme. Dans le contexte d’une analyse micromécanique mettant en jeu des phénomeénes de
déformation complexes, il est trés difficile de proposer une expression, méme & partir de I'observa-
tion qualitative des distorsions des grilles sur les zones d’observation. Pour résoudre le probléme,
il suflit de approcher localement en remarquant que la méthode de corrélation met en Ccorrespon-
dance deux domaines de faible taille.

Soient X la position d’un point considéré dans 'image de référence, habituellement le centre
du domaine de corrélation D et X la position d*un point de D. En ce point X, Ia transformation
¢ s'écrit :

$(X) = X + u(X) (1.16)

oi1 u(X) est le déplacement au point X. En écrivant le développement limité de u(X) sur le domaine
D, c’est-a-dire au voisinage du point X, on obtient une expression de ¢ en fonction des variations
locales de u aux différents ordres:

Ju

HX) = X +u(Xp) + o2

(X)X - Xo) + 0~ X0). TR (X~ X+ (1)

Cette expression tronquée & différents ordres fournit différentes approximations ¢p de dsur le
domaine de corrélation D définissant diverses variantes de la méthode de corrélation.

A Yordre 0, les variations de déplacements sur le domaine de corrélation D sont supposées
nulles. La modélisation est la plus simple et conduit & écrire que ¢ est une translation:

$p(X) = X + T avec T = ( ﬁ) (L18)
¥

Le vecteur T n’est autre que le déplacement du centre Xo du domaine de corrélation entre les deux

configurations. Sa valeur est identifiée pour la corrélation minimale.

A Tordre 1, la transformation est représentée par une translation et une déformation locale ho-
mogene sur le domaine de corrélation en supposant des variations linéaires du champ de déplacement :

Bu(Xo)
aX

¢p(X) =X +T+ (X~ Xo) (1.19)
Elle est définie par 6 paramétres, la translation et les 4 composantes planes du gradient de la
transformation. Remarquons que le terme a%ﬁ") g’ecrit également F(Xg) — I laissant apparaitre
le gradient de transformation F fixé constant & la valeur au centre du domaine de corrélation. En
supposant que ce gradient est uniquement une rotation centrée en Xop, on obtient une approximation
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du premier ordre plus simple (on passe de 6 paramétres A identifier 4 3, la translation et I'angle de
rotation).

b0 = X+T+ ®-D.E- X wee Z= (7 ) aR={ o om0z

De la méme maniére, on peut envisager d’autres approximations en poussant le développement
limité de u & des ordres supérieurs et en ne retenant que les parameétres pertinents pour décrire le
plus précisément la transformation matérielle ¢. Dans la littérature, on rencontre exclusivement les
approximations d’ordre 0 [54, 70, 100, 35] et 1 [128, 125, 30, 137, 82, 36]. On peut citer une utilisation
d’une approximation du second ordre [88, 87] permettant de prendre en compte les distorsions non
homogénes qui peuvent survenir lors d'une opération d’emboutissage. Cette variante de la technique
de corrélation est utilisée pour déterminer les courbes limites de formage.

La tendance actuelle conduit 4 'utilisation d’une approximation systématique des déformations
locales au premier ordre car ses applications visent la mesure des hétérogénéités de déformation
dans les matériaux A ’échelle macroscopique ol cette approximation s’avére relativement précise.
De plus, elle représente un bon compromis entre précision et temps de calcul: la représentation par
une simple translation ne peut pas intégrer les déformations locales qui ne sont pas négligeables et
une approximation du second ordre est coiiteuse en temps de calcul car davantage de parametres
entrent en compte dans la recherche du minimum de la corrélation.

De maniére plus générale, le choix d'une modélisation doit &tre adapté au matérian considéré et
aux mécanismes de déformation qui sont succeptibles d’apparaitre. Par exemple, une modélisation
de type translation et rotation est suffisante pour des matériaux dont les mécanismes de déformation
sont ceux de blocs rigides se déplagant les uns par rapport aux autres. L’approximation avec le
gradient local homogéne n’est pas indispensable. La simplifier en ne gardant que les parameétres
pertinents conduit & une modélisation optimisée entrainant des calculs plus rapides. Pour les appli-
cations en micromécanique, la faible taille de D par rapport & la longueur des phémonénes observés
permet de supposer raisonnablement que le domaine est rigide ou se déforme de maniére homogéne
et ceci est d’autant plus vrai que 'on se limite aux faibles déformations. Ces approximations ne
seront, en revanche, pas valides pour aborder des gradients locaux trés forts ou des discontinuités,
comme les glissements de plasticité. Pour ce type de situation, il est possible de construire une
nouvelle modélisation de ¢ prenant en compte ces discontinuités et leur cinématique. Ainsi, avec
une telle démarche, on est capable ¢ priori de décrire 'ensemble des mécanismes de déformation
expérimentaux.

Remarquons enfin que la technique de corrélation fondée sur une approximation de type défor-
mation homogéne fournit directement les composantes du gradient de transformation local, mais
I'incertitude sur ces valeurs est assez importante, spécialement pour un domaine de corrélation qui
implique une seule intersection de grille. La technique de dérivation discréte doit étre employée
pour déterminer plus précisément ces valeurs & partir des valeurs des déplacements.

1.2.5 Les variantes étudiées

On a vu 4 partir des deux sections précédentes qu’il existe plusieurs variantes de la technique
de corrélation en fonction de la nature d’interpolation choisie et de la forme de ’approximation
de la transformation matérielle. Dans le chapitre suivant, on étudiera différentes variantes que 1’'on
présente dans le tableau 1.1.

La premiére méthode pour laquelle ¢ est approchée par une translation définie en valeurs entiéres
de pixels est la plus simple. La seconde couple en plus une approximation parabolique du coefficient
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Méthode 1: translation au pixel prés

Méthode 2: translation au pixel prés + approximation parabolique
Méthode 3: translation subpixel

Méthode 4: translation et rotation subpixel

Méthode 5: déformation homogéne

TAB. 1.1 — Récapitulatif des différentes méthodes de corrélation étudiées

de corrélation au voisinage du minimum grossier (au pixel prés) pour améliorer la précision de me-
sure. En paralléle, on étudiera la méthode basée sur une translation subpixel avec une interpolation
bilinéaire des niveaux de gris pour comparer les deux approches. Les méthodes suivantes appro-
chant ¢ respectivement par une translation et une rotation subpixel et par une translation et une
déformation locale subpixel sont utilisées pour évaluer les gains en précision des approximations
plus sophistiquées par rapport aux autres.

1.2.6 Procédure de minimisation

La recherche du domaine homologue dans I'image déformée nécessite l'utilisation d’une procédure
de minimisation. Son développement ne peut &tre que numérique. Deux méthodes sont présentées
dans la littérature.

La premiére est ancienne [122]. Elle est associée 4 la résolution du probléme pour la méthode 1.
La transformation matérielle est approchée par une translation en valeurs entidres de pixel. Dans
ce cas, on a recours & une procédure pyramidale simple n’utilisant pas d’algorithmes de minimi-
sation. La recherche proposée dans la littérature consiste & calculer le coefficient de corrélation
pour des valeurs entiéres de pixels réparties de maniére équidistante sur une zone carrée encadrant
la solution & trouver. Environ 100 évaluations sont effectudes et le minimum de ces valeurs est
déterminé. La position de ce dernier fixe le centre de la nouvelle zone de recherche de taille plus
faible. Celleci contient toujours 100 évaluations et la distance entre deux points est divisée par un
facteur, généralement égal 3 10. La procédure continue de la méme fagon jusqu’a ce que les points
analysés soient des pixels adjacents. La résolution maximale est atteinte et la position du dernier
minimum donne la solution de la minimisation. Cette méthode est présentée pour des applications
macroscopiques avec un systéme optique oli les déformations locales peuvent &tre importantes, en-
trainant des déplacements importants. Pour les applications microscopiques ol les déformations
locales sont faibles, la zone de recherche encadrant la solution & trouver est rarement supérieure a
10 pixels. Cette méthode d’approche de la solution n’est pas nécessaire. Un seul pas est effectud
Sur une zone en considérant tous les pixels.

La seconde méthode présentée {24, 118, 82] s’applique aux méthodes subpixel qui nécessitent
une convergence plus rapide étant donnés une résolution dans le domaine des réels et un nombre
de paramétres plus important. Un algorithme de minimisation du second gradient basée sur le
Hessien du coefficient de corrélation est utilisé. Pour ces développements sur des images optiques,
le minimum est atteint pour quelques itérations sans probléme de convergence. Cet algorithme est
utilisé indifféremment avec une interpolation bilinéaire ou bicubique des niveaux de gris de I'image
déformée. Le probléme de discontinuité du gradient et du Hessien du coefficient de corrélation
au passage d’une valeur entidre de pixel, aussi bien dans la direction horizontale que verticale,
n'est pas mentionné dans les articles et ne semble pas perturber efficacité de la convergence.
Ceci s’explique par le fait que les images utilisées sont peu bruitées ou qu’elles sont moyennées
(acquisition de plusieurs images successives). Les discontinuités de pentes au passage sur des valeurs
entieres de pixels sont lissées et donc faibles. Pour les images du MEB employées avec une intégration
en temps raisonnable (temps d’acquisition de I'image inférieure & 15 min), il en est autrement.
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Elles présentent un niveau de bruit entrainant de fortes discontinuités de pente. Ces derniéres
provoquent des pertes de convergence dans I'algorithme de minimisation, méme en les lissant par
une moyenne. L'utilisation de l'interpolation bicubique assure les continuités de pentes jusqu’a
Vordre deux. Malgré tout, le caractére perturbé des niveaux de gris des images rend difficile la
convergence vers le minimum et la rapidité de celle-ci est largement diminuée. La convergence
systématique avec cet algorithme n’a pas pu étre montrée. C’est pourquoi, nous avons choisi une
procédure de minimisation plus robuste mais moins rapide, celle du premier gradient. Elle s’applique
simplement avec 'interpolation bilinéaire. Nous avons privilégié I’'assurance de la valeur de 'abscisse
du minimom plutét que la rapidité de la procédure. Nous présentons ci-aprés la procédure exacte
employée avec ses particularités.

Présentation de la procédure de minimisation du premier gradient

Le probléme consiste 4 trouver le minimum de la fonction de corrélation C(z) en fonction de
Z, sa position dans le plan. Pour cela, on construit une suite décroissante z, uniquement a partir
de l'information du gradient grad(C(z)). Son expression est la suivante (voir démonstration dans
l'annexe C): _
., gred(Clz,)
TSR T grad(C )

a est un paramétre 3 ajuster. Il correspond A la distance entre deux valeurs successives de la suite

Ty

(1.21)

|Znt1 — Zall = @ (1.22)
Ce paramétre est initialement imposé & une valeur inférieure au pixel. Habituellement, on choisit
une valeur de 0,1 pixel comme valeur initiale. Elle représente un bon compromis entre rapidité
et assurance de la solution trouvée. Au cours du déroulement de l'algorithme, la valeur de ce
parametre est réajustée dés que ’on dépasse le minimum. Dans ces situations, le paramétre a est
divisé par deux. La convergence de 'algorithme est fixée par un test lorsque la norme du gradient
est inférieure & une valeur infinitésimale. En plus une limite sur le nombre de divisions par 2 est
imposée en fonction de la précision de la technique. En effet, lorsque la distance entre deux valeurs
successives ||z, — 2, || est inférieure & la précision de mesure, il est inutile de diviser de nouveau
par 2. Pour les tests sur ’évaluation de la précision, cette limite est imposée & 40, soit une distance
minimale entre deux valeurs successives de l'ordre de 10712,

Ces algorithmes de minimisation nécessitent des données initiales non arbitraires pour s’affran-
chir des problémes de minima locaux et assurer la convergence vers le minimum physique. Pour
cela, on utilise une approximation de la solution réelle. Dans la littérature, on propose d’utiliser les
résultats de la procédure de minimisation au pixel prés comme données initiales.

Pour la bonne convergence de la minimisation dans les méthodes subpixel, une derniére précau-
tion doit &tre prise. La description de ’approximation de la transformation matérielle est réalisée
avec des variables de grandeurs physiques différentes telles que des angles, des longueurs ou des
pentes. Leurs variations sont alors différentes. Des rapports de plusieurs centaines voire plus peuvent
exister entre elles. Afin de ne pas privilégier une variable par rapport 4 une autre, il est nécessaire
de réaliser la minimisation avec le méme type de variables. Pour cela, on opére un changement de
variables. Par exemple, pour 'approximation de la transformation matérielle par une translation
plane (u,v} et un gradient local homogéne (%, %, g%, %), un facteur « est défini mettant en place
de nouvelles variables (u;, us, u3, u4, us, ug) de variations équivalentes.

UL =, Up U, U3 = Qo Ug = a%, ug = a%, ug = ag—:. (1.23)

La valeur du parameétre « est fixée de telle maniére que les composantes du gradient du coefficient
de corrélation aient le méme ordre de grandeur. Cette condition revient A la méme contrainte sur les
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composantes du gradient de la fonction g des niveaux de gris interpolés dans 'image déformée. Or
pour l'interpolation bilinéaire, on sait que globalement sur le domaine de corrélation les variations
gf; et %92- sont du méme ordre de grandeur. Le calcul des autres composantes donne les relations
suivantes quel que soit <:

9 _ (@i-%) 09

a‘u:3 - 54 au]_ (1'24)
(%2; _ iyi;_yf’)_;u_?l (1.25)
%95 _ @_% (1.26)
;56 _ (yi;‘yo)_ ;Zi (1.27)

ol (z;,y;) sont les coordonnées des pixels du domaine de corrélation et (zg,y0) celles de son centre.
Dans ce cas, pour que les nouvelles variables aient les mémes amplitudes de variations, il faut que
« vérifie les relations suivantes.

ot = moll = ax et lys — goll = e Vi (L.28)

Cette relation ne peut étre satisfaite qu’au mieux. On choisit o égal & la moitié de la taille du
domaine de corrélation. En supposant un domaine carré, on obtient:

o = (il ) _ (il = o) (1.29)

On peut faire un raisonnement identique pour les autres approximations de la transformation
matérielle et pour les autres natures d’interpolation.

1.2.7 Algorithme de recherche et particularités

Nous venons de présenter les principales caractéristiques de la technique de corrélation utilisée
pour apparier deux domaines homologues. Cependant, elles ne suffisent pas & résoudre correctement
le probléme de la recherche des différents domaines homologues sur une zone étudiée. Une procédure
particulidre doit &tre élaborée. On se propose dans cette section de présenter ’algorithme de re-
cherche utilisé et les particularités qu’il a été nécessaire de développer pour garantir une mesure
fiable avec les microgrilles.

Algorithme général de recherche

L’algorithme de recherche globale est assez simple et se sépare en deux opérations.

— La premire consiste 3 sélectionner les points aux endroits ou la corrélation sera effectuée.
Avec T'utilisation des microgrilles comme repéres, ces points sont choisis aux intersections
des lignes, & I'endroit ol le contraste est maximal. La sélection des points s’effectue dans la
plupart des cas sur la grille de I'état non déformé. Comme celle-ci est réguliére et que l’'on
choisit systématiquement une zone rectangulaire, 'opération de sélection est simple. Il suffit
de renseigner les coordonnées des extrémités de cette zone ainsi que les nombres d’intersections
suivant les directions horizontale et verticale. Les coordonnées des points générés sont alors
recueillies en lignes. Grice au progamme qui inclut la visualisation des opérations sur 'image
considérée, on vérifie que ces points se situent au plus proche des intersections de grilles.
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On peut envisager des situations plus compliquées avec un traitement d’images approprié
(seuillage, détection de bords...) pour détecter des intersections de grilles irrégulitres comme
il est proposé dans [89]. Ce type de grille peut étre choisi pour suivre la microstructure,
par exemple pour les biphasés: les interfaces sont alors mieux décrites et la mesure des
déformations est plus fine et pertinente pour quantifier les phénomeénes aux interfaces. Ce-
pendant, une telle démarche n’est pas encore possible avec les moyens actuels de la mi-
croélectrolithographie.

- La deuxiéme opération correspond A la recherche successive des points homologues. Elle s’ef-
fectue par ligne de point 4 point. Pour commencer la procédure, il est nécessaire de donner
la position approximative du premier point dans I'image de la configuration déformée. Cela
évite une recherche longue sur 'ensemble de 'image dont le succés n’est pas garanti a priori.
En effet, avec les résolutions utilisées, les différences entre deux intersections de grilles sont
mineures et insuffisantes pour retrouver dans une image de grille une intersection particuliére.
Ce probléme peut étre évité en prenant quelques précautions. La corrélation s'effectue sur
une zone de recherche centrée sur ce point encadrant la déformation locale du matériau. Pour
nos applications, la déformation locale est faible et une taille d’une ou deux dizaines de pixels
est suffisante avec un pas de 5um. Dés que la position optimale du premier point est trouvée
dans I'image déformée, la procédure passe au point suivant. La nouvelle zone de recherche est
décalée de la différence de positions entre ce nouveau point et ’ancien dans I'image initiale
a partir de la position trouvée et 1'opération de recherche est reconduite de la méme fagon.
Cette procédure de décalage est suffisante lorsque les écarts entre deux points successifs dans
les images déformée et initiale sont proches, spécialement pour les faibles déformations et un
pas de grille de quelques micrométres. Remarquons que cette procédure peut également s’ap-
pliquer & des grilles irréguliéres. Pour le passage d’une ligne & une autre, un décalage différent
est effectué. La zone de recherche du premier point de chaque ligne est positionnée par rap-
port 4 la position trouvée du premier point de la ligne précédente, décalée de la différence de
positions entre ce nouveau point et le premier de la ligne précédente dans 1'image initiale.

Adaptations et particularités

L’algorithme présenté ci-dessus nécessite quelques adaptations pour étre efficace avec les mi-
crogrilles employées. Ces particularités ne sont pas nécessaires pour une application avec un motif
aléatoire de type mouchetis.

— Unicité de la solution

Le premier probléme est 1ié au motif propre de la grille. Ce motif est périodique si bien qu'une
intersection de grille est semblable & sa voisine. Ceci est d’autant plus vrai que le bruit dans
les images est important. Il a tendance 4 effacer les particularités de la grille en les brouillant.
Ainsi, sans précaution particuliére, I'unicité de la solution de la procédure de corrélation n’est
pas garantie. Le moindre décalage peut entrainer la convergence vers une intersection voisine.
Pour garantir cette unicité, il est nécessaire de limiter la taille de la zone de recherche de telle
maniére qu’elle soit inférieure & deux fois le pas des grilles. Cette limite est suffisante pour les
faibles déformations mais pas toujours pour les valeurs plus importantes (supérieures 4 5 %)
car la distance entre les lignes évolue avec la déformation. Il est alors nécessaire d’inclure un
raffinement dans I’algorithme de recherche de maniére 3 toujours étre dans une situation de
faibles déformations. Pour cela, il faut prendre en compte la déformation moyenne sur la zone
analysée. Plutét que de décaler la zone de recherche de I'équivalent d'un pas de grille entre
deux recherches a partir de la solution de la dernitre, il est plus judicieux de se décaler de la
valeur du pas modifié par la déformation moyenne.
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Dans la réalité, le calcul est vectoriel 4 partir des deux composantes du vecteur entre les deux
points successifs et des composantes planes du tenseur gradient de transformation moyen. I1
corrige les rotations et les distorsions éventuelles. L’évaluation de la déformation moyenne sur
la zone peut étre faite uniquement & partir des coordonnées des quatre points extrémes dans
les deux images selon la méthode utilisée pour calculer les déformations locales [3]. 11 suffit de
intégrer ces informations en plus des autres paramétres du dépouillement. Leur détermination
est facile avec n’imnporte quel logiciel de visualisation d’images. Pour les situations o les
hétérogénéités de déformation sont trés marquées, on peut envisager le méme type de solution
en raisonnant sur une déformation moyenne plus locale au voisinage du point 4 analyser. Cette
procédure est plus compliquée et entraine un cofit de calcul supérieur. Ces situations ne sont
apparues que rarement dans nos investigations si bien que ce développement ne s’est pas
imposé.

Les “points faux”
Le second probléme est 1ié aux situations difficiles oil la corrélation est mise en échec. Plusieurs
situations d’échec peuvent intervenir lides & des problémes différents.

1. Défauts de grille

La premiére situation d’échec est liée & la fabrication des grilles. Bien que cette fabrica-
tion soit soignée, il n'est pas rare d’observer des défauts sur ces grilles. Ce phénoméne
se caractérise par le manque d’intersections 4 différents endroits ou de manitre localisée.
Pour les points sélectionnés dans ces régions, la corrélation ne peut étre exécutée par
manque de contraste. Le probléme consiste alors & sauter ces points dans la procédure
de recherche. Une procédure de détection des points & contraste insuffisant a di &tre
mise en place. Elle est fondée sur une détection de bords sophistiquée {26] intégrant des
paramétres d'image tels que le niveau de bruit et la résolution des barreaux de grille.
L’image de référence est transformée en image binaire représentant les bords des bar-
reaux. Sur celle-ci, en chaque point 4 analyser, on évalue le nombre de pixels blancs sur
le domaine de corrélation que ’on compare & un seuil fixé. En dessous de ce seuil, le
contraste est insuffisant et la corrélation ne sera pas évaluée en ce point. La valeur du
seuil est fonction de la taille du domaine de corrélation. On la fixe comme étant la moitié
de tous les pixels théoriquement blancs. Cette valeur n’est pas toujours optimale et il
est nécessaire de I'ajuster par plusieurs essais.

Remarquons que la procédure évoquée précédemment d’intégration de la déformation
moyenne trouve encore une application. En effet, lorsque plusieurs points 4 contraste
insuffisant sont consécutifs, la procédure les évite, si bien que la distance entre deux
points analysés devient supérieure & un pas de grille. Une estimation de la distance entre
ces deux points dans I'image déformée sans tenir compte de la déformation moyenne est
bien souvent insuffisante et provoque un trop grand décalage entre la position initiale
estimée grossiérement et la position finale & trouver (décalage supérieur A la taille de la
zone de recherche) et une mauvaise évaluation est provoquée en trouvant une position
voisine.

2. Modification du contraste local
L’utilisation de la technique de corrélation suppose la conservation du contraste entre
les deux images A analyser. Dans la réalité, le contraste est modifié trés localement &
différents endroits. Ces variations sont dues & I'apparition d’un phénoméne A la surface
de I'échantillon au cours de son chargement. On recense en particulier Papparition de
lignes de glissements, de fissures, de microcavités d’endommagement ou de joints révélés
par les mouvements des grains. Ces phénomenes se traduisent dans 'image déformée par
un contraste non présent initialement. La corrélation entre deux domaines homologues
est mauvaise. Pour éliminer ces points, il suffit de filtrer les valeurs du coefficient de
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corrélation minimum trouvé. En effet, pour de telles situations, le niveaun de ressemblance
des deux domaines de corrélation est faible et se traduit par un coefficient de corrélation
trés élevé. On fixe un seuil & ne pas dépasser. Il est déterminé en fonction du niveau de
bruit dans I'image. Pour les images utilisées dans cette étude, un seuil de 0,5 est suffisant
pour éliminer ces problémes.

3. Correction

Une fois I'ensemble de I'image analysé, certains points fouz peuvent demeurer, les pro-
cédures de déiection des points difficiles n’étant pas infaillibles. Dans la plupart des cas,
ces points sont trés loin de la solution A trouver et ils sont facilement détectables sur les
cartes de déformation. Ils provoquent des concentrations anormales de déformation qui
masquent le phénoméne physique. C’est pourquoi nous avons construit une procédure de
correction manuelle de ces points faux. Elle consiste & modifier la position trouvée dans
I'image déformée pour la recentrer sur I'intersection de grille. Elle fournit une évaluation
au pixel prés.

Aprés avoir effectué cette procédure de correction, nous ne disposons pas de 'ensemble
des positions des intersections de grille sélectionnées dans I'image déformée, puisqu’il
reste & trouver ou 4 évaluer la position des points écartés avant et aprés la procédure de
corrélation. Or, pour pouvoir construire les cartes de déformation, il est nécessaire de dis-
poser d’une solution pour tous les points & analyser. Nous avons contruit un programme
de reconstruction de ces points fauzr dans I'image déformée. Ces points sont déterminés
par interpolation linéaire sur les déplacements & partir des points plus proches voisins
calculés sur une ligne. Cette démarche est simple sur le principe mais demande un
travail informatique important pour la gestion des cas particuliers tels que ceux surve-
nant aux bords. C’est pour cette raison qu'une démarche plus sophistiquée permettant
une évaluation plus fine n’a pas été entreprise. Elle consiste & déterminer la position
aprés déformation de D'intersection de grille manquante en évaluant la déformation lo-
cale comme étant la déformation moyenne sur le contour formé par les plus proches
intersections voisines pour lesquelles la corrélation a réussi.

— Sélection des points & analyser
Les derniéres adaptations de la technique ont consisté dans la sélection des points & analy-
ser dans 'image initiale. La possibilité de réaliser une corrélation entre le champ local de
déformation et la microstructure est trés utile. De plus, on est capable de calculer des gran-
deurs moyennes par phase que 'on peut comparer avec celles données par certains modéles
analytiques et numériques [21]. Pour cela, lors de la sélection des points & analyser, il est
nécessaire d’identifier la phase. Cette opération peut s’effectuer de deux fagons.
La premiére est destinée aux situations ol il existe deux phases avec des différence de niveaux
de gris élevées, comme pour les biphasés Ni/Ag étudiés dans la deuxiéme partie. Le niveau
de gris moyen sur un petit voisinage du point considéré est calculé pour diluer les pixels de
la grille. Par seuillage, on détermine la nature de la phase que 'on utilise ensuite dans les
programmes de calcul des déformations.
La deuxiéme procédure s’applique & des matériaux multiphasés ou & des polycristaux. Elle
consiste & construire & partir de I'image initiale une image complémentaire de résolution
homothétique différenciant les phases ou les grains.. Elle est réalisable avec un logiciel de
traitement d’images, en dessinant des contours que ’on vient remplir avec une certaine nuance
de gris. Nous avons développé un programme capable de rechercher pour chaque point de grille
sélectionné I'identité de la phase ou du grain dans cette image.

— Mesures successives
L’étude du comportement d'un matériau & ’échelle locale se décompose en plusieurs éva-
luations du champ de déformation & différents états de chargement. Pour les faibles valeurs
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de déformation macroscopique imposée (inférieures 3 10 %), le dépouillement s’effectue en
considérant le méme état initial, celui de I’état non déformé, pour chaque mesure. Cette
démarche n’est plus possible pour des déformations macroscopiques plus importantes, en
raison des problémes d’unicité évoqués précédemment et de la modification du contraste de
plus en plus marquée. Pour mesurer la déformation dans un certain état, on choisit de prendre
comme image initiale celle de I’état précédent.

Dans ce cas, le calcul des composantes planes de la déformation n’est pas différent, bien que
la déformation ne soit pas une grandeur extensive. Le fait de raisonner avec les coordonnées
des mémes. intersections de grille pour tous les états de déformation permet de calculer avec
la méme procédure les déformations entre n’importe quels états. La seule contrainte consiste
3 suivre le déplacement des mémes intersections de grilles pour tous les états de déformation.
Pour une évaluation subpixel, il se pose malgré tout un probléme d’arrondi, car la corrélation
s’effectue toujours & partir de coordonnées des intersections de grille données en pixel dans
Pétat initial. A partir de coordonnées subpixel considérées comme initiales, on détermine
des coordonnées entiéres en prenant les valeurs entitéres de coordonnées initiales. On effectue
avec ces nouvelles coordonnées la corrélation qui donne leur position dans I'image déformée.
Cependant, peut-on considérer que ces coordonnées trouvées correspondent aux coordonnées
initiales subpixel étant donné I'arrondi? La réponse est négative puisque ’arrondi n’est pas
identique & chaque coordonnée.

Dans P’absolu, déterminer la position subpixel de chaque intersection de grille dans I'image
déformée connaissant la position de sa partie entidre est impossible sans hypothése. Une
hypothése raisonnable permettant de garantir une précision subpixel consiste 4 supposer que
la transformation matérielle ¢ est localement homogeéne, c’est-a-dire que les positions subpixel
et entiéres subissent la méme déformation. Cette hypothése est d’autant mieux vérifiée que
la déformation du matériau n’est pas trop localisée. A I'échelle d’un pixel, on peut supposer
que la déformation est homogéne, puisqu’on retient la méme hypohése sur le domaine de
corrélation qui a une taille de plusieurs dixaines de pixels. Dans le cas d’une déformation trés
localisée, la mesure est erronnée dans tous les cas. Ainsi, la corrélation avec la position entiére
détermine I’approximation de la transformation matérielle que ’on réutilise pour déterminer
les coordonnées finales correspondant 3 la position initiale subpixel.

1.2.8 Aspects informatiques

La procédure de dépouillement pour trouver les points homologues est réalisée par un ensemble
de programmes effectuant chacun une opération élémentaire. On distingue six tranches qu’il est
nécessaire d’enchainer pour obtenir un dépouillement complet :

A

Sélection des intersections de grilles 4 analyser
Attribution de la phase

Evaluation du contraste local

Corrélation : différentes variantes sont possibles

— translation au pixel prés

translation au pixel prés + approximation parabolique

translation subpixel

translation et rotation subpixel

translation et déformation homogéne

Reconstruction des points faux

. Correction manuelle éventuelle
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Ces programmes sont développés en langage C avec l'utilisation de la librairie de manipula-
tion et de visualisation d’images VISTA (disponibles gratuitement sur Internet). Elle permet le
développement de programmes interactifs associant la visualisation d’images et leurs traitements.
Ils fonctionnent sous Unix sur station de travail et sous Linux sur PC. Ils représentent environ
20 000 lignes de codes. Les images utilisées sont au format TIFF standard sans compression, en
256 niveaux de gris.

1.3 Conclusion

Ce premier chapitre est tout d’abord consacré & la recherche d’une technique de microexten-
sométrie locale adaptée au contexte particulier de la micromécanique des matériaux hétérogdnes et
présentant des performances meilleures que les techniques anciénnes.

Dans un premier temps, pour guider la recherche, les caractéristiques que la technique de me-
sure doit posséder sont recensées au travers de la présentation du contexte de I’étude. La technique
de mesure est dédiée 4 I'étude quantitative des mécanismes microscopiques de déformation et d’en-
dommagement gouvernant le comportement mécanique macroscopique. Pour ces investigations, on
distingue deux échelles: celle correspondant A la longueur d’ondes des fluctuations des mécanismes
locaux, de ’ordre de quelques micrométres pour cette étude, et celle relative 4 leur représentativité
spatiale dont la taille caractéristique pour les matériaux étudiés est de 'ordre du millimétre. Les
enjeux principaux se résument par la possibilité d’étudier ces mécanismes & faibles niveaux de
déformation (inférieurs & 5 %) de maniére statistique, d’établir des critéres physiques locaux pour
leur activation, et de fournir un ensemble de données pour une confrontation modéle/expérience
plus pertinente en intégrant une comparaison 3 1’échelle locale.

Les spécifications de la technique de mesure sont alors définies de la maniére suivante. Elle doit
étre capable de réaliser un nombre important de mesure (environ 40 000 évaluations pour 1mm?)
pour assurer a la fois une évaluation fine du champ local de déformation et la réprésentativité
statistique des phénoménes locaux observés. En d’autres termes, elle doit étre automatique et
rapide pour effectuer ce nombre important de mesures sur une période limitée, capable de gérer les
situations d’échec, et plus précise pour étudier et quantifier plus finement les phénoménes locaux
observés. Pour les observer au tout début de leur entrée en activité (autour de 1 %), il est nécessaire
d’atteindre une précision de la mesure de l'ordre 4 0,1 % qui se traduit par la capacité de mesurer
au mieux le déplacement au centiéme de micromeétre, pour une longueur de mesure de 10um.

Au regard de ce cahier des charges, une revue bibliographique des différentes techniques de
mesure de champ local de déformation est menée, mettant en exergue les avantages et les in-
convénients de chacune, et surtout leur domaine d’application en termes de résolution de Péchelle
locale et de taille de la zone observée. On étudie en particulier les performances de la photoélasticité,
des méthodes de moiré, des techniques d’inférométrie holographique et des méthodes d’analyse
d’images. L’analyse de cette revue montre que les méthodes d’analyse d’images sont les mieux
adaptées au contexte et aux exigences rappelées précédemment. De plus, elles sont tout 4 fait com-
patibles avec 'utilisation du MEB, qui est le moyen d’observation le plus approprié aux échelles
d’investigation privilégiées ici. II existe différentes méthodes d’analyse d’images, en particulier les
méthodes de grilles, de corrélation et de flux optique. La problématique suivante a consisté a recher-
cher parmi ces méthodes celle qui permettra d’améliorer la précision de mesure. Elle a débouchée
sur le choix des méthodes de corrélation qui affichent des performances supérieures aux techniques
de grilles. Les techniques de flux optique, plus pertinentes en terme de mesure locale, sont malgré
tout écartées & cause de leur grande sensibilité au bruit de fond et du nombre faible d’applications
dans le domaine des matériaux, rendant difficile I’évaluation réelle de leurs performances.

Comme les techniques de corrélation sont présentées dans la littérature pour des applications
macroscopiques avec des moyens optiques, ce travail a consisté 4 leur adaptation aux investigations
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micromécaniques utilisant le MEB, des microgrilles et un systéme de numérisation haute résolution
pour permettre d’acquérir en une seule fois une zone de taille importante. La description de la
procédure de mesure est présentée 3 la suite, mettant en évidence les particularités retenues, en
particulier celles relatives a la fabrication des grilles, 'acquisition des images numériques et au
calcul des déformations.

La fin du chapitre se focalise sur la description des principales composantes (forme du coef-
ficient de corrélation, type d’interpolation pour atteindre une précision subpixel, approximation
de la transformation matérielle réelle et procédure de minimisation pour la recherche des points
homologues) de la technique de corrélation pour la mesure du champ de déplacement, fixant les
performances de la mesure. Les particularités et les notions théoriques associées sont expliquées.
Les adaptations aux images de microgrilles et les développements effectués pour rendre la technique
plus performante dans ce cas sont présentés.
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Chapitre 2

Evaluation et amélioration de la
précision

2.1 Evaluation de la précision de la mesure

Dans le chapitre 1, nous avons décrit la technique de mesure mise en place pour satisfaire au
mieux les besoins exprimés dans le cadre des études micromécaniques sur les matériaux hétérogénes.
La vérification des objectifs nécessite une évaluation de la précision de la mesure de cette nouvelle
technique. Cette évaluation permet également d’en fixer les limites et de savoir si, grice & cette
derniére, les limites actuelles de I'investigation quantitative locale peuvent étre repoussées. Cette
évaluation met en évidence des problémes liés & 'adaptation de la technique de corrélation aux
images numériques issues du MEB. Elle sert alors de support de réflexion pour comprendre et
améliorer cette technique. Les chapitres suivants détaillent les idées exprimées en conclusion de
cette évaluation.

Les grandeurs physiques déterminées par cette technique sont les déformations locales moyennes
sur un domaine défini & partir des déplacements trouvés en chaque point du contour par une
méthode de dérivation discréte (voir section 1.1.7 du chapitre précédent, [3]). Leur précision dépend
de la taille et de la forme du domaine choisi, de la résolution des images (nombre de pixels pour un
pas de grille) et, surtout, de la précision sur la détermination des déplacements des intersections
de grilles (comme cela est montré dans I'annexe A). Ces déplacements sont les seules grandeurs
physiques réellement mesurées dans cette technique par 1'utilisation de la méthode de corrélation.
Celle-ci est capable de mesurer les déplacements en fraction de pixel 4 la différence des méthodes
classiques précises au pixel prés.

Remarquons que cette procédure de calcul des déformations fournit des valeurs moyennes dont
le caractére local est fonction de la taille du domaine utilisé: plus la taille du domaine est grande et
plus la base de mesure et le nombre de points voisins utilisé dans ce calcul sont grands diminuant
de ce fait 'imprécision de 1a mesure. Ainsi, une détermination sur un domaine de taille importante
donne une valeur plus précise, mais elle posséde une signification moins locale. Actuellement, le
caractére local de la mesure de déformation est limité par le pas de la grille car, technologiquement,
un pas inférieur & 1lum reste difficile & obtenir. Ainsi, pour le schéma de dérivation discréte le plus
petit (voir annexe A), formé avec les trois plus proches voisins habituellement espacés de 5um, la
déformation est évaluée sur une surface minimale de 12,5um?.

Ce chapitre est donc consacré 3 la détermination de la précision de la mesure des déplacements
locaux par la technique de corrélation. Cette précision est estimée en évaluant les erreurs sur les
valeurs des déplacements pour des transformations connues simples. Dans notre cas, seule I'étude
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des mouvements de corps rigides plans est possible puisqu’il est trés difficile de trouver un matériau
qui se déforme de maniére homogéne 4 de telles échelles locales. La précision théorique déterminée
sur des images simulées est comparée 3 celle obtenue sur des images réelles.

Cette étude met en évidence un certain nombre de problémes i résoudre comme la nécessité
de corriger les distorsions d’images ou d’optimiser les réglages du MEB utilisés pour acquérir les
images [48].

Dans cette section, on aborde tout d’abord la détermination de la précision de mesure pour une
translation de corps rigide. Cette évaluation est conduite sur des images simulées et sur des images
réelles. La comparaison des deux approches permet d’expliquer les erreurs dans le cas réel. Par
ailleurs, la construction des images simulées et les calculs de I’erreur de la technique sont détaillés.
Dans un deuxiéme temps, la précision déterminée est discutée pour le cas réel général 4 partir de
I'étude de la pertinence de 'approximation de la transformation matérielle ¢.

2.1.1 Détermination de la précision pour une translation

L’évaluation des erreurs sur la détermination des déplacements locaux ne peut s’effectuer que
pour des mouvements de corps rigides plans, c’est-a-dire des translations et des rotations. Cepen-
dant, la précision de la mesure de ces déplacements est fonction de Papproximation de la trans-
formation matérielle choisie pour décrire au mieux la déformation locale du matériau. Ainsi, pour
quantifier la précision intrinséque de la technique de corrélation, il est nécessaire de s’affranchir
de cette approximation en modélisant la transformation matérielle par celle réellement appliquée.
Nous choisissons de mener cette évaluation dans le cas d’une translation. Dans la section 2.1.2,
nous étudierons l'influence de I’approximation de la transformation matérielle sur la précision de
la mesure.

Précision théorique sur images simulées

La précision théorique de la technique de corrélation, appliquée aux images avec un contraste
local fourni par une intersection de microgrille, est estimée au moyen d’images simulées, générées
de la maniére suivante.

- Construction des images simulées

L’ensemble des images simulées utilisées sont construites de la méme maniére, excepté quelques
particularités qui sont mentionnées dans les parties concernées.

On suppose, dans cette analyse, que la répartition des erreurs sur la mesure des déplacements
des différentes intersections d’une méme grille est aléatoire. L’indépendance de ces erreurs
permet d’étudier uniquement une intersection de grilles pour toutes les configurations de
déplacements subpixels possibles. Comme les phénoménes sont périodiques d*un pixel 4 I'autre,
on peut restreindre I’étude & une amplitude d’un pixel. Une étude statistique des erreurs
d’évaluation des déplacements par rapport 4 ceux imposés donne les caractéristiques de la
précision de la mesure.

Les différentes images simulées nécessaires pour les différentes translations subpixel dans le
plan sont déterminées en considérant les mémes images 4 une résolution supérieure de telle
maniére que les translations subpixel deviennent des translations en valeurs entiéres de pixels
dans ces images haute résolution. Le motif de la grille observée est modélisé par une image
haute résolution avec une simple intersection de grille; le niveau de gris intrinséque de la
grille est choisi & 215 et celui (supposé uniforme) du matériau substrat est de 40, sur une
échelle de 256 niveaux de gris. Pour limiter le temps de calcul de la simulation, le plus petit
déplacement subpixel imposé choisi est égal & 0,05 pixel (voir figure 2.1). On suppose qu’un
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Image faible résolution

6.0 pixel

1 pixe!

Iinage haute résolution

60 pixels

F1a. 2.1 — Construction des images simulées

pixel dans I'image faible résolution correspond & 20 x 20 pixels dans I'image haute résolution
(voir figure 2.2). La largeur de la ligne de grille est alors égale & 60 pixels dans 1'image haute

I Pixel
20 sous-pixels

20 sous-pixels

FI1G. 2.2 — Représentation d’un pizel

résolution. Les images de ce motif idéal & faible résolution, correspondant & 3 pixels pour une
ligne de grille, sont générées en prenant le niveau de gris d*un pixel donné dans ces images
comme étant la moyenne des niveaux de gris du domaine de 20 x 20 pixels 4 la position
correspondante dans I'image haute résolution. On suppose en premidre approximation que
cette construction est représentative du phénoméne réel de formation du contraste dans les
images du MEB. Le niveau du signal du capteur d’électrons engrendrant le niveau de gris
d’un pixel peut étre considéré comme la moyenne sur la surface excitée par le faiscean des
signaux émis en tous les points de cette zone. Si on suppose que chaque signal émis par la grille
restitue un niveau blanc et celui du substrat le niveau noir, le niveau global est la moyenne
surfacique de ces niveaux, comme pour la simulation. La réalité est plus complexe. Le faisceau
n’a pas une section carrée mais circulaire. De plus, il existe des aberrations géométriques de
la colonne optique du MEB qui modifient trés 1égérement la forme du faisceau. Sa section
est circulaire au centre de la colonne et se déforme progressivement en s’écartant de cette
position pour devenir une ellipse sur les bords. L'information du MEB n’est pas purement
surfacique: un volume de matiére est excité par le faisceau dans Pinteraction électron-matitre.
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Pour des conditions de tension données et pour un type d’électrons utilisés, la profondeur
du volume considéré reste constante. On raméne cette situation 3 un probléme en surface
puisque les différences observés dans Dinteraction électron/matiére sont dues uniquement &
la microgrille qui présente une épaisseur trés faible, de I'ordre d’une centaine de nanométres.
La nature des électrons utilisés peut modifier légérement le niveau global. Par exemple, les
électrons secondaires qui restituent une information de relief ne suivent pas exactement cette
logique essentiellement au passage du substrat & la grille. Remarquons qu’une analyse pour
les 20 déplacements subpixels possibles, de 0 4 0,95 pixe! dans I'image faible résolution, est
suffisante pour prendre en compte toutes les situations de déplacements sans répétition, le
phénoméne étant périodique (période égale & 1 pixel dans 'image faible résolution).

Le résultat de cette numérisation virtuelle dépend du décalage de Pimage & faible résolution
par rapport & celle & haute résolution : 400 images différentes peuvent étre générées lorsque les
20 déplacements possibles d’un pixel dans les deux directions sont considérés. La, technique de
corrélation peut s’appliquer & n'importe quelle paire de ces images et fournit un déplacement
relatif estimé qui peut étre comparé & celui réellement appliqué. Les figures 2.3 et 2.4 donnent

P R s e 7 Lo e e e R iy e s

F16. 2.3 - Image de référence: décalage en F1G. 2.4 - Image translatée : déplacement en
pizels (u = 0,25, » =0,25) pizels (u = 0,55, v =0,15)

Iexemple d’une paire d’images (60 x 60 pixels) i corréler engendrées avec un décalage de
9 pixels horizontalement et 5 pixels verticalement dans 'image haute résolution.

Estimation de ’erreur

L’estimation de P’erreur est déterminée A partir des 400 translations subpixel possibles qui
peuvent étre générées quand les 20 déplacements d’un pixel dans les deux directions sont
considérées dans 'image haute résolution. A chaque configuration de translation étudiée, les
400 possibilités de décalage sont calculées. Ainsi, 160 000 mesures sont effectuées et pour
chaque évaluation, I'écart par rapport 4 la translation imposée est évalué. La technique de
corrélation utilisée est la variante subpixel pour laquelle la transformation matérielle est
approximée par une translation subpixel. Un domaine de corrélation de 30 x 30 pixels est utilisé
et les niveaux de gris des images translatées sont interpolées bilinéairement. La simulation
dure plus d’une journée sur un PC (Pentium II 400 Mhz). La figure 2.5 montre I’écart entre
les déplacements imposés et mesurés en pixels pour toutes les combinaisons possibles de
translation le long de la premiére bissectrice (u = v € [0,1]) et pour les décalages d’image
selon la méme bissectrice (sur la figure 2.5, dec i correspond 3 un décalage diagonal de § pixels
dans I'image haute résolution). Un traitement statistique de ’ensemble des écarts déterminés
est effectué (voir tableau 2.1). L'erreur maximale est d’environ 0,12 pixel et sa moyenne est
nulle. Cela s’explique par la symétrie du motif et les déplacements imposés. L’écart-type est
égal 3 0,0545 pixel.

Avec des conditions usuelles, c’est-3-dire un pas de grille de 35 pixels (5pm) et une longueur
de référence de 10um pour un schéma de dérivation formé des 4 plus proches intersections
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F1G. 2.5 — Erreur des déplacements subpizel

TAB. 2.1 — Analyse statistique

moyenne 0
écart-type | 0,0545

voisines, la précision théorique pour les mesures de déformations locales est d’environ 0,1 %
(voir annexe A). Cette précision théorique obtenue est moins bonne que celle rapportée pour
la technique de corrélation utilisée avec un contraste de type speckle [24] : ceci a pour origine
le contraste brusque intrinséque 4 la microgrille et A sa forme trop réguliére. Cet aspect est
approfondi dans la section 2.4.

Dans le cas d'images parfaites exemptes de bruit de fond et de défauts géométriques, une
transformation réduite & Punité donne une erreur nulle puisque les deux images analysées
sont identiques. De méme, en raison de la symétrie du motif et du caractére géométrique
parfait de ces images numériques, les deux directions perpendiculaires de déplacements (u et
v) dans le plan sont équivalentes et donnent des erreurs similaires, si bien que I’étude d’une
rotation de 90 degrés donne les mémes résultats.

Evaluation sur images réelles

Les tests suivants sont réalisés avec des images réelles de 4K x 4K pixels enregistrées dans les
conditions usuelles en microscopie électronique & balayage (U = 20 kV, I = 0,3 nA, WD = 15 mm,
temps d’acquisition par pixel = 50us, électrons secondaires). La résolution est d’environ 3 pixels
pour une épaisseur de ligne de grille et le matériau substrat présente un niveau de gris presque
uniforme. Une aire d’environ 9 000 points est analysée statistiquement pour différents mouvements
de corps rigides. Trois tests sont effectués en considérant respectivement :

— D'absence de transformation,
~ une translation,
— la combinaison d’une translation et d’une rotation proche de 90 degrés.

Une rotation parfaite sans déplacement de son centre n’est pas réalisable avec la platine d’ob-
servation utilisée. La troisiéme transformation met en évidence P'existence éventuelle de défauts
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géométriques d’images. Comme nous utilisons la méthode de corrélation qui approche la transfor-
mation matérielle par une translation, I'image de la configuration déformée est tournée d’un angle
de -90 degrés avant d’effectuer le dépouillement. La situation correspondant i 'absence de transfor-
mation est réalisée par deux balayages successifs de la méme zone. Ces deux balayages fournissent
les deux images 4 analyser.

Chaque valeur locale est comparée au mouvement de corps rigide qui est déterminé 3 partir
du gradient de transformation moyen F sur la zone analysée, en utilisant les points situés sur les
bords (voir annexe A). Remarquons que I'incertitude sur IF est trés faible, de I'ordre de quelques
1073, grice i la grande base de mesure et au nombre important de points du bord. Comme la
transformation est homogene, la valeur moyenne sur la zone donne directement les composantes
de la transformation réelle et cette valeur se conserve d’un point & un autre. Notons que cette
procédure est nécessaire car les systémes mécaniques de déplacement de la platine d’observation du
MEB ne permettent ni un contréle des déplacements ni une évaluation fine et fiable de leurs valeurs
imposées pour des amplitudes de I'ordre de quelques micrométres. Soulignons, également, que les
déplacements imposés sont des mouvements physiques: ils ne sont pas le résultat d’une translation
ou d’une rotation électronique du faiscean. Ils sont semblables 4 des déplacements engendrés par
une déformation.

La technique de corrélation qui est utilisée pour ces tests est identique & celle du test précédent
sur les images simulées. En particulier, 'interpolation des niveaux de gris des images dites déformées
est de nature bilinéaire.

Les écarts-types de la différence pour les deux directions du plan sont donnés dans le tableau 2.2.
Deux types de résultats sont reportés: les erreurs globales, relatives & I'image entiére (les 9 000

TAB. 2.2 - E‘cart-type des erreurs en pizels

Pas transf. Translation Rotation
o global 0,200 0,549 36,976
oy local 0,081 0,207 - 38m
oy global 0,223 0,787 39,137
oy local 0,071 0,177 4,177

points), et locales obtenues avec des groupes de 100 points voisins (sur un domaine carré) situés en
plusieurs positions dans I'image.

— Cas 1 - Pas de translation

Dans cette situation (voir tableau 2.2}, qui correspond & deux images identiques enregistrées
successivement, les écarts locaux sont 1,5 & 2 fois plus importants que ceux estimés i partir des
images simulées. Cette constatation ne peut s’expliquer que par des conditions d’acquisition
des images non optimales restituant mal les détails des intersections de grille. Par exemple,
Iinfluence du bruit de fond dégrade la perception de la grille par rapport i la situation parfaite
des images simulées. Nous verrons que ce n’est pas la seule explication. Les erreurs globales
sont plus importantes. Cela s’explique par les conditions de balayage qui sont légérement
modifiées entre deux balayages successifs.

— Cas 2 - Translation de quelques micromeétres
Les erreurs relatives &4 une translation sont trois fois plus grandes que celles sans transfor-
mation (voir tableau 2.2). Ce phénoméne peut étre relié & des défauts géométriques d’images
non homogénes qui s’ajoutent lorsque des domaines homologues situés en différentes positions
dans I’'image sont comparés.
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~ Cas 3 - Rotation de 90 degrés
Les erreurs pour cette rotation (voir tableau 2.2) sont beaucoup plus élevées et atteignent
plusieurs dizaines de pixels globalement, mais seulement quelques pixels localement. Ces er-
reurs importantes sont dues & une distorsion globale de I'image, que ’on discutera dans la
section 2.2 et dont l’effet est pleinement mis en valeur pour une telle rotation.

La comparaison de ces deux études montre que la situation réelle est éloignée de la situation
parfaite. Cela refléte, d’une part, la présence de défauts géométriques dans les images numériques
liés au systéme de numérisation et au MEB JEOL utilisés, qu'il est nécessaire de corriger et, d’autre
part, des conditions d’acquisition qui ne sont pas toujours optimales. Remédier & ces problémes
devrait permettre d’améliorer la précision de mesure pour la rapprocher de la valeur théorique.
L’étude de ces aspects constitue le développement des deux sections suivants.

2.1.2 Pertinence de Papproximation de ¢

Dans la réalité, la précision de la mesure du champ local de déplacement est liée également 3
I'approximation de la transformation matérielle réelle ¢ engendrant la déformation du matériau.
Elle cumule cet effet 4 I'imprécision de positionnement des intersections de grilles étudiée dans la
section 2.1.1,

Montrons l'effet de cette approximation sur la précision de mesure dans le cadre d’images
réelles pour une translation et pour la combinaison d’une translation et d*une rotation [47]. Ces
tests sont effectués sur un alliage de zirconium présentant un niveaun de gris presque uniforme, si
bien que le seul contraste pris en compte est celui fourni par la microgrille. Une zone d’environ 400
points est analysée statistiquement. Les paramétres du mouvement de corps rigide sont déterminés
avec une précision suffisante & partir des déplacements de tous les points situés aux bords de la
zone, de la méme facon que précédemment. La pertinence de I’approximation de la transformation
matérielle est évaluée par comparaison de ces différentes formes présentées dans le chapitre 1.2. Le
tableau 2.3 rappelle la désignation de ces variantes. Les déplacements théoriques aux points étudiés

Méthode 1: translation au pixel prés

Méthode 2: translation au pixel prés + approximation parabolique
Méthode 3: translation subpixel

Méthode 4: translation et rotation subpixel

Méthode 5: déformation homogéne

TAB. 2.3 - Les différentes formes étudiées de 'approzimation de ¢

sont comparés aux valeurs mesurées et leurs écaris sont traités statistiquement. On s’intéresse
notamment & 1’écart-type de la différence. Les résultats des tableaux suivants sont donnés en unité
de pixel, la résolution des images numériques étant d’un pixel pour 0,2um. La taille du domaine de
corrélation est fixée ici & 20 x 20 pixels. Les tests sont réalisés avec des images 2960 x 2220 pixels
obtenues avec I'ancien systdme de numérisation (mode 23). Les paramétres d’acquisition sont les
suivants: U = 20 kV, I = 6 nA, WD = 30 mm, temps d’acquisition par ligne = 40ms, électrons
secondaires.

Evaluation pour une translation

Le tableau 2.4 donne les résultats du traitement statistique pour une translation macroscopique
imposée. Il existe une disparité des résultats dans les deux directions de la translation pour toutes
les méthodes, mais surtout pour les deux premiéres. Ceci est dii aux défauts géométriques d’images
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TAB. 2.4 — Précision des déplacements pour une transletion de corps rigide

I pizel = 0,2um | Méthode 1 | Méthode 2 | Méthode 3 | Méthode { | Méthode 5

@ moyenne 260,222 250,214 250,391 250,391 250,383
écart-type 0,415 0,415 0,140 0,141 0,149

v | moyenne -66,000 -66,010 -65,878 -65,879 -65,900
&art-type 0,000 0,000 0,005 0,001 0,112

évoqués dans la section précédente. Cependant, pour la premidre méthode, les valeurs annoncées
dans la direction v (orthogonale au balayage) sont optimistes. En effet, on sait que Yerreur sur les
résultats est de lordre d’un pixel, que I'on retrouve bien dans la direction (erreur = 2 x o =
0,83). Il se trouve que dans le cas précédent le déplacement réel selon v est proche d’une valeur
entidre (-66), si bien que la méthode au pixel prés fournit quasiment toujours la méme valeur,
en supprimant systématiquement la partie décimale du déplacement. Il en va de méme pour la
méthode 2 pour laquelle I'approximation parabolique subpixel ultérieure n’améliore rien. Comme
on I'a déjd évoqué dans le chapitre 1.2, cette méthode n’est pas adaptée & nos situations pour
lesquelles les variations du coefficient de corrélation sur quelques pixels sont trop rapides pour
qu’une approximation parabolique puisse les modéliser.

Les méthodes subpixel sont meilleures et donnent une erreur de I’ordre de 0,1 4 0,2 pixels, soit
20 & 40nm. Ceci s’explique par le fait que ces méthodes améliorées sont toutes capables de détecter
une translation subpixel et ne se départagent pas les unes des autres, en ne mettant pas en jeu
leurs spécificités pour une transformation aussi simple.

Evaluation pour une rotation

Le tableau 2.5 donne les résultats du traitement statistique pour une rotation macroscopique
imposée d’un angle faible, proche de 7 degrés. Pour observer correctement le phénomene, il faut tenir

TAB. 2.5 — Précision des déplacements pour une rotation de corps rigide

1 pizel = 0,2pum Méthode 1 | Méthode 2 | Méthode 8 | Méthode J | Méthode 5
u écart-type 0,471 0,471 0,400 0,285 0,297
v écart-type 0,437 0,437 0,310 0,184 0,187
@ (deg) | moyenne -6,75 -6,75 -6,74 -6,75 -6,74
écart-type 0,30 0,30 0,23 0,10 0,11

compte du rapport de forme des pixels qui ne sont pas parfaitement carrés avec le systéme utilisé.
Clest 'un des paramétres des défauts géométriques d’images que 'on a déja mis en évidence dans
la section 2.1.1 et que I’on étudiera dans la section 2.2. I est impossible de distinguer les apports
d’une approximation plus sophistiquée de la transformation matérielle sans cette correction. Dans
le cas présent, ce rapport de forme vaut sensiblement 1,06.

Le tableau 2.5 fournit les écart-types des erreurs sur les mesures des déplacements u et v,
la valeur de 'angle de rotation locale et son écart-type, calculés & partir des déplacements des
intersections voisines selon les procédures décrites dans [3]. La supériorité des méthodes subpixel
est nette (précision de 0,18 contre 0,4 avec les autres méthodes). De plus, on constate que les
méthodes 4 et 5 améliorent les résultats par rapport A la méthode 3, grice A leurs descriptions
plus fines de la transformation locale, car elles sont capables toutes les deux de représenter une
rotation. L’amplitude des écarts entre ces méthodes est fonction de I'angle de rotation. Plus celui-
ci est important et plus le gain des techniques subpixel est important. Une étude plus compléte
avec un angle de rotation croissant permettrait de déterminer jusqu’a quelle valeur I'approximation
par une translation est suffisante pour décrire une rotation. Cette valeur limite est importante car
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les mécanismes de déformation étudiés sont de faible amplitude. Un tel mécanisme est avant tout
décrit par une translation de corps rigide 4 laquelle on peut rajouter une rotation pour raffiner la
description. Cette limite permettrait d’évaluer la pertinence de I'approximation choisie.

Cette étude permet de quantifier le gain en précision des méthodes subpixel par rapport aux
méthodes au pixel prés: il est de ordre de 2 & 3. Elle montre aussi 'apport d’une description
plus sophistiquée de la transformation locale permettant de faire coincider plus finement les do-
maines de corrélation des deux images: une description mettant en jeu une rotation de corps rigide
est effectivement plus performante lorsque la transformation réelle comporte un tel mouvement.
Cette évaluation se limite & I'étude d’une rotation mais le phénomeéne est identique pour des trans-
formations plus complexes. Plus 1'approximation de la transformation matérielle est proche des
mécanismes réels de déformation et meilleures sont la corrélation et la précision de mesure. Ceci
suggére que si la transformation locale n’est pas un mouvement de corps rigide, la description la
plus fine incluant des distorsions dans le plan devrait &tre plus performante que celle n’incluant
qu'une rotation ou qu’une translation. Il est impossible de vérifier expérimentalement cette hy-
pothése car on ne peut pas imposer une déformation homogene & I'échelle considérée. Ce gain de
précision se traduit par un temps de calcul plus important, qui reste compatible avec les puissances
actuelles des stations de travail et des ordinateurs personnels. La sélection d’une transformation
locale résulte d'un compromis entre précision et temps de calcul; elle doit aussi étre adaptée au
matériau étudié.
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2.2 Controle des distorsions d’images

Les images numériques utilisées dans cette étude, des images de microgrilles d’or déposées 3
la surface d’un échantillon, ne sont pas une représentation homothétique de la réalité. Ces images
sont le résultat d’une numérisation d’un systéme d’acquisition pilotant le balayage du faisceau
d’électrons & la surface de I’échantillon observé. Des imperfections géométriques transparaissent
dans les images numériques finales. Elles sont dues aux défauts géométriques intrinsdques de la
colonne optotronique du MEB, entrainant des erreurs de positionnement spatial du faisceau et des
variations de forme de celui-ci. Ces imperfections sont également lides aux défauts électroniques
inhérents 3 la carte de pilotage et de numérisation, tels qu’une position de début de ligne ou
un espacement variables entre deux lignes successives de balayage. Ces imperfections altérent la
mesure du champ local de déformation déterminé & partir de ces images, en ajoutant au champ de
déformation réel un champ parasite qui doit étre identifié et corrigé.

Ces erreurs sont d’autant plus grandes que la déformation du matériau est importante, en-
gendrant de grands déplacements de I'image de référence 4 I'image déformée. Prenons I’exemple
du défaut qui engendre, pour un carré, une différence de longueur entre ces c6tés horizontaux et
verticaux (appelé encore rapport de forme). Ce défaut ajoute au champ local de déformation une
déformation apparente qui est mise en évidence pour une rotation de corps rigide, et cela d’autant
mieux gue I'amplitude de cette rotation est importante.

Comme l'étude précédente I'a montré, les défauts géométriques des images ne sont pas ho-
mogenes : leur amplitude dépend de leur position dans I'image. Bien que I’on s’intéresse aux faibles
niveaux de déformation, les déplacements des intersections de grilles entre les deux images analysées
restent non négligeables (de Pordre de plusieurs dizaines de pixels), car les images successives ne
peuvent pas étre acquises centrées au méme endroit. Ces décalages inévitables entre les images et
le caractére non homogéne des défauts, sont & I'origine d’imperfections non négligeables qu’il est
nécessaire de quantifier.

La transformation reliant les coordonnées planes d’un point sur la surface observée 4 une position
en pixels dans I'image numérique doit étre en principe le grandissement multiplié par I'identité. En
pratique, c’est une fonction complexe difficilement identifiable dans sa totalité. Néanmoins, son
approximation linéaire peut étre déterminée et fournit une correction au premier ordre des images.

Dans ce travail, on se restreint & ’étude des défauts du premier ordre qui engendrent les erreurs
les plus importantes sur la mesure des déplacements (voir la section précédente). Leur correction
agit principalement sur les erreurs & I'échelle de l'image (erreurs globales). Elle entraine sur la
mesure de la déformation une meilleure détermination des grandeurs moyennes. Elle permet par
exemple une évaluation plus précise de la déformation moyenne sur la zone analysée, qui est la
déformation macroscopique si la zone est représentative. Elle permet également de diminuer les
erreurs dues aux rotations et aux déplacements locaux d’amplitude importante. Les erreurs locales
qui trouvent leur origine dans les défauts du second ordre relatifs 4 la partie non lindaire de la
transformation & modéliser, sont peu influencées par cette correction. Leur amplitude est d’ailleurs
plus proche de celle de l'erreur théorique. Leur correction ne s’impose donc pas dans un premier

temps. La mise en évidence de ces défauts et de leur origine, et leur quantification sont présentées
a la fin du chapitre.

Nous développons dans la suite de ce chapitre la modélisation de I’approximation linéaire pour
les défauts du premier ordre, leur identification et leur correction. Comme cette correction intéresse
principalement la détermination des grandeurs moyennes A I’échelle de I'image, 'utilité de la cor-
rection est discutée par rapport & l'imprécision de mesure du gradient de transformation moyen,
que l'on évalue pour une image haute résolution 4000 x 4000 pixels & 10~4. Cette erreur de mesure
est calculée a partir des formules données en annexe A pour une erreur sur la détermination de
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la position des intersections de grilles fixée & un pixel. Dans la réalité, cette erreur est plus faible
car la technique de corrélation autorise une précision subpixel. Cependant, malgré les corrections
présentées dans cette section, la précision globale n’est pas inférieure 4 0,6 pixel, si bien que la
valeur de 10~ reste un bon ordre de grandeur pour I’objectif & atteindre en terme d’imprécision
de mesure du gradient de transformation moyen.

2.2.1 Modélisation du probléme

L’approximation linéaire de la transformation, qui, & un objet réel, fait correspondre une image
numérique, est une transformation homogéne plane. Elle se modélise par quatre paramétres, que
Pon choisit de définir comme étant:

— le grandissement, soit la différence de proportions entre la situation réelle et I'image numérique,
— le rapport de forme, soit la différence de proportions entre les directions y et =z,
- P’angle de rotation de corps rigide dans le plan,

— et 'angle de distorsion, soit 'angle entre la direction réelle verticale et la direction de 'image
numérique.

Les trois derniers parameétres trouvent leur origine physique dans les défauts du balayage du MEB
et du systéme de pilotage et de numérisation. L’effet du rapport de forme peut s’expliquer comme
I’écart constant du pas entre deux balayages horizontaux et de ’espacement horizontal entre deux
pixels consécutifs. L’angle de distorsion est lié & un décalage régulier de la position du début de
chaque ligne ou & une désorientation de la direction du balayage horizontal. La rotation de corps
rigide est relative & une désorientation globale de 'image par rapport a la réalité.

La modélisation retenue est la suivante:

Soit F le gradient de transformation entre un objet réel et son image numérique qui posséde le
type de défauts géométriques énoncés auparavant. Ce gradient est la combinaison d’une rotation
de corps rigide R, d’une transformation G agissant de maniére homogéne sur les proportions de
I'objet dans I'image numérique et d’une transformation H responsable des défauts de rapport de
forme et de distorsion angulaire.

F = HGR (2.1)

R est donc la rotation de corps rigide dans le plan d’observation d’angle 8.

- (i o) =

G a une expression trés simple en fonction du grandissement g de I'objet observé par rapport
aux proportions réelles:

G=gl (2.3)

H est la transformation relative & un rapport de forme k défini comme étant le rapport des
proportions de y par rapport i celles de z, et & un angle algébrique de distorsion homoggne ¢ par
rapport & la verticale orientée vers le haut (voir figure 2.7). H a alors Pexpression suivante:

H= ( (1] ':;g) ) (2.4)

Le gradient de transformation totale de ces défauts I a alors I'expression suivante et est défini
avec les paramétres choisis (g,8,9,k).

Feg ( cos() — sin(0).tan(¢) —sin(6) —m?g(ﬂ).tan(qﬁ) ) 25)

sin{f
k.cos(¢ k.cos(¢
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F1G. 2.6 — Modélisation des défauts du premier ordre
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Y

F1G. 2.7 — Définition de la transformation H

2.2.2 Procédure d’identification des défauts géométriques

La modélisation de ces défauts utilise quatre parametres que ’on doit identifier pour les corriger.
Deux moyens d’identification peuvent étre utilisés.

Un premier moyen consiste & comparer la forme et les dimensions d’un objet parfaitement
connu entre la réalité et le résultat d’une image numérique. La mesure est alors manuelle pour une
précision au pixel prés. La mesure est d’autant plus précise que I'objet représenté est plus grand
dans I'image numérique, on est alors proche de la résolution maximale. La mesure n’est pas directe
et des calculs sont a effectuer pour trouver les valeurs de chaque paramétre.

Le second moyen utilise la technique de mesure développée qui donne les composantes du tenseur
gradient de transformation moyen sur la zone analysée A partir des points du bord. En 1’absence
de déformation, ce gradient moyen donne directement la transformation homogéne. Cette mesure
est précise puisqu’elle utilise, d’une part, la précision subpixel de la technique de corrélation et,
d’autre part, la pleine résolution de la zone analysée. En effet, comme on peut le voir dans [3], la
précision de mesure du champ moyen est fonction de I'incertitude de mesure sur la position des
intersections de grilles et de 1'inverse des dimensions en pixels de la zone analysée. La procédure
peut étre rendue automatique.

Cependant, on ne peut plus raisonner en comparant une image numérique 2 la réalité, puisque
l'utilisation de la procédure de mesure impose de comparer deux images numériques entre elles. I1
faut trouver deux configurations d’un méme objet qui mettent en évidence les défauts géométriques
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des images numériques et qui soient numérisables. Ces deux configurations doivent étre le résultat
d’une transformation qui doit étre simple et identifiable en plus des paramétres des défauts d’images.
Enfin, ces configurations doivent mettre en évidence ces défauts avec une précision maximale.

Parmi les transformations simples, essentiellement les mouvements de corps rigides, I"utilisation
d’une rotation rend possible cette évaluation. Physiquement, les dimensions des objets observés va-
rient avec toute rotation §’il existe, par exemple, un rapport de proportions entre les deux directions
de numérisation. Un segment vertical voit sa longueur varier d’autant plus que sa direction s’éloigne
de la verticale par une rotation, la variation maximale étant donnée pour une rotation de 90 degrés.
Il en va de méme pour tout défant plus compliqué. La précision de 1’évaluation des paramétres des
défauts est maximale lorsque I'amplitude du phénomeéne 4 étudier est la plus importante, soif pour
une rotation de 90 degrés.

La procédure d’identification consiste & acquérir deux images tournées d'un angle proche de
90 degrés, a déterminer le gradient moyen de transformation sur la zone analysée, et & identifier les
parameétres intéressants. On utilise pour cette détermination des microgrilles d’or non déformées
déposées sur un support. Cet échantillon est déposé sur la platine d’observation du MEB qui per-
met une rotation motorisée de ce dernier. Ce systéme mécanique n’ayant qu’une précision grossiere,
Pangle précis de la rotation réellement imposée reste indéterminé. Notons que la valeur de cet angle
est a identifier en plus des quatre parameétres. Le probléme de identification parait insoluble
puisque cing parameétres sont & déterminer alors que nous disposons uniquement des quatre com-
posantes planes du gradient de transformation. Nous allons voir dans la suite que le probléme est
encore plus compliqué mais malgré tout soluble.

On suppose dans cette description que les défauts intrinséques des images numériques, c’est-a-
dire k et ¢, ne varient pas d’une image a une autre et qu’ils ne dépendent ni du grandissement g ni
de 'angle de rotation 8. Ces hypothéses se vérifient assez bien expérimentalement. Les deux autres
parametres # et g sont plutét liés au réglage de la focalisation et peuvent varier d'une image a
I'antre. En effet, comme ceci est étudié dans la suite (voir figure 2.12), une variation de focalisation

-entraine une variation du grandissement qui, elle-méme, s’accompagne d’une légére rotation dans
le plan d’observation. C’est pourquoi on considére un grandissement et un angle de rotation pour
chaque image acquise. La figure 2.8 représente le probléme de I'identification.

Erar réel Etat numérisé
F
[] -
ohjes objet numérisé
R Find = F*. R. inv(F) Find ?
Rotation
Etat réel tourné Etat numérisé tourné
F!
G| ——
ohjet whjet numérisé

F1G. 2.8 — Modélisation de I'identification
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Les expressions des différents tenseurs sont :

Fing = FRgF ! avec F = g.HRy et F' = ¢’ HRy (2.6)
' AN, Y _k.sin(g’
' ( o) ~sim(B)tang) -l ) @
g ,—E—“{,—(% cos(f') + sin(B').tan(¢)
avec
B=B+8—8 (2.8)

Cette expression de Fj, 4, qui correspond aun gradient de la transformation entre les deux images
numériques analysées, fait intervenir 7 coeflicients qu’il faut déterminer si 'on veut caractériser les
défauts géométriques de chaque image par rapport 4 la réalité. Les seuls paramétres intrinséques
des défauts sont k et ¢ et leur identification est utile pour la correction. Toute cette analyse est
menée pour corriger le champ local de déformation, en conséquence toutes les rotations de corps
rigide s’éliminent dans le résultat final. Il n’est alors pas utile de les déterminer pour chaque image
numérique. Enfin, comme le calcul final des déformations est un calcul relatif entre deux situations,
on s’intéresse plus aux variations relatives de grandissement qu’a la détermination du grandissement
réel de chaque situation. C’est pourquoi, bien que I’analyse fasse intervenir 7 paramétres pour 4
données, les composantes du tenseur Fi,4, le probléme est soluble en ne considérant que les 4
parameétres essentiels, c’est-a-dire: :

— la variation de grandissement 99—'
— l'angle de rotation de corps rigide entre les deux images '
— les deux parametres des défauts k et ¢.

Le déterminant de F;,; donne directement la variation de grandissement.

!

% = \/det(Fing) (2.9)

Dans la suite, on préfére utiliser la variation relative de grandissement o = ‘-21 ot dg = ¢’ — g. D’ol1
Pexpression utilisée :

d
a= -g£’- = /det(Fing) — 1 (2.10)
La précision de la détermination de cetie valeur est donnée par 1'expression suivante.

| P2 | .AFu+ | Fiy | -AFp+ | Fo1 | .AFia+ | Fip | .AFy

Aa = (2.11)
2./det{(Fna)
k se calcule 4 partir des termes hors diagonale.
Fis k ( AFa AFy )
Ek=/——="et Ak =~ 2.12
Fy 2\| Fiz| | Fan| (2.12)
B’ est donné par 1’expression suivante avec I’hypothése —x < 8/ < 7.
+ Fo
! = —signe(F13) Arcos( Fu ) 2.13
ﬁ g ( 12 zm ( )
Son incertitude se calcule par la relation suivante:
1—- AFy | .AF — AFy, |. A . AF.
A = | 22 | AP+ |1 11 | -AFpp+ | APy | AP+ | AFp | .AFy (2.14)

2| sin(f') | /det(Fina)
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_ Fu+Fp

A= 2.det(Fing)

(2.15)

Pour les images utilisées, I'angle ¢ est faible, inférieur au degré. Ainsi, pour déterminer sa
valeur précisément, il est préférable d’utiliser une évaluation & partir de son sinus ou de sa tangente
plutdt que de son cosinus, beaucoup moins précis pour les angles trés petits. On a donc 'expression
suivante avec I’hypothése —3 < ¢ < Z.

= ar —F + Fyy
¢=a Ctan(Z.sin(ﬁ’).\/m) (2.16)
_ (cos(¢))? _ _ _
A= P R i o ( | (<14 B = C).Fp) | AFu+|(1+ B - C).Fy) | .AFs

+]C.Fy | AP+ | C.Fpa | .AFﬂ) (2.17)

avec . ;
B szgnt;(]i ()ﬁt,t)m(d’) (2.18)

et

C= tan(g).((sin(B'))* + signe(8')(cos(8'))? (2.19)

sin(f').1/det(Finq)

Cette méthode d’identification des paramétres est simple mais privilégie certains termes dans
la procédure de détermination. Elle n’est pas la plus exacte car elle ne répartit pas les erreurs de
mesure sur tous les termes de maniére homogéne. Une identification plus sophistiquée & partir d'une
modélisation des moindres carrés est plus juste, mais nécessite des développements analytiques assez
lourds ou une résolution numérique d’un systéme non linéaire qui dépasse le cadre de cette étude.
11 n’est pas siir, d’ailleurs, que la justesse d’une telle démarche soit appréciable sur les valeurs
réelles des paramétres. Les valeurs données par notre méthode se sont avérées satisfaisantes pour
nos applications.

Cette procédure automatique d’identification permet de déterminer les paramétres des défauts
d’images (k, ¢, gg_') Seuls les deux premiers paramétres sont intrinséques. Ils sont identiques quelle
que soit la variation de grandissement entre les deux images étudiées. IIs dépendent des conditions
d’acquisition des images et leur détermination doit é&tre effectuée pour toutes les configurations
utilisées. Les parameétres du MEB influencent trés peu leurs valeurs 4 la différence du mode de
numérisation choisi.

Pour les images haute résolution employées, les valeurs de k et ¢ peuvent étre déterminées avec
une précision de ordre de 1074 et de 0,01°. k est proche de 'unité et ¢ est inférienr & un degré.
On donne pour exemple les valeurs obtenues avec une image de résolution 4000 x 4000 pixels:

k=0,9597 £7,16 107 et ¢ = ~0,59° +£4,26 1073 ° (2.20)

La détermination de ces paramétres s'effectue sur deux images d’une microgrille tournées
mécaniquement de 90 degrés, indépendamment de ’essai mécanique in situ, avant ou aprés celui-
ci. Cependant, cette détermination ne permet pas une évaluation de la variation de grandisse-
ment au cours d’un essai mécanique. Dans la section 2.2.3, on se propose d’étudier ce probléme
indépendamment.
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2.2.3 Controle des variations de grandissement du MEB

Les tests présentés précédemment pour déterminer les précisions des différentes variantes de la
méthode de mesure sont des essais réalisés sur la platine d’observation du MEB de manitre statique,
pour une certaine distance entre le centre de la lentille de focalisation (appelée aussi lentille objectif)
et la surface de I'échantillon observé, et pour une mise an point {appelée aussi focalisation) unique.
L’objet observé est alors le plus net et le mieux défini possible et ses proportions par rapport a la
réalité sont figées et associées & un grandissement donné et fixe.

Cependant, ces essais ne reflétent pas la situation réelle d’un essai mécanique in situ pour
lequel la distance entre la surface observée et le centre de la lentille de focalisation varie en raison
de la déformabilité de la machine d’essai mécanique sous charge et de la déformation de I’éprouvette
(variation des dimensions des sections de I'éprouvette). La netteté et la définition de Pobjet observé
sont alors altérées et, & chaque nouvelle prise d’images, une mise au point doit &tre effectuée,
modifiant trés légérement le grandissement.

Le MEB est un systéme optique électronique qui permet de changer les propriétés de convergence
de la lentille électromagnétique de focalisation [4]. La focalisation de I'objet est lide 4 I’altitude de
I'objet par rapport & la lentille de focalisation et & I'état de convergence de cette derniére (voir
figure 2.9). On appelle z l'altitude réelle de la surface de I'objet par rapport au centre de la
lentille de focalisation et distance de travail désignée par WD (Working Distance) la distance de
focalisation de cette lentille électromagnétique pour une certaine excitation électrique. Pour réaliser
la focalisation, il est possible d’agir soit sur 'altitude mécanique 2, soit sur la distance de travail
WD de maniére électronique. Lorsque la focalisation est atteinte, ces deux grandeurs s'identifient.
Remarquons qu’il est toujours plus difficile de réaliser la focalisation de maniére mécanique que de
maniére €lectronique en raison du manque de sensibilité du systéme mécanique. I faut dire que
le systéme mécanique de réglage a été congu, initialement, pour choisir grossiérement 1’altitude
optimale & laquelle on veut observer 1’objet pour des conditions d’observation données.

Systéme optique électronique

Lentille -emg ™
WD=z1 WD=z2
Gl G2
¥
. Y
Objet ]

F1G. 2.9 — Principe de la focalisation

Ces mises au point modifient le grandissement des objets observés et, par conséquent, celui des
microgrilles, de maniére différente dans les deux configurations d’observation (correspondant 4 deux
états de déformation du matériau entre lesquelles on veut déterminer le tenseur de déformation).
De plus, chaque variation de grandissement s’accompagne d'une légére rotation qui a pour axe celui
défini par les lentilles électromagnétiques du MEB. Cette rotation s’explique par la trajectoire, en
forme d’hélice autour de I'axe des lentilles, des électrons accélérés constituant le faisceau et noyés
dans le champ magnétique créé par les lentilles. Ainsi, suivant I'altitude du plan d’observation sur
cet axe, la position d'impact des électrons 4 la surface de 1’échantillon est différente, entrainant
pour un balayage électronique une rotation d’image.
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Le champ local de déformation déterminé par la méthode de mesure est alors altéré. Les
différences entre les champs locaux de déformation réels et mesurés sont fonction de la variation
relative de grandissement. Dans la majorité des cas rencontrés dans cette étude, cette variation
n’excéde pas 1 % et, pour des déformations supérieures & 1 %, ces différences sont négligeables.
Elles deviennent importantes lorsque I’'on veut mesurer les trés faibles déformations. Une correc-
tion s’impose alors. On remarque, enfin, que la rotation qui accornpagne la variation de grandisse-
ment intervient dans le calcul du gradient de la transformation, mais s’élimine dans le calcul des
déformations : le tenseur de déformation est indépendant de toute rotation de corps rigide. Les cor-
rections & apporter, surtout dans le cas des faibles déformations, ne portent que sur les variations
de grandissement.

L’objet de cette section est de mettre en place une démarche pour maitriser les variations
de grandissement lors d'un essai mécanique réel. Ceci implique de quantifier et de corriger ces
variations de grandissement si la précision de la mesure exigée le nécessite, afin de tendre vers une
mesure absolue des déformations locales. Remarquons gue cette correction permet également une
meilleure évaluation des grandeurs moyennes sur la zone analysée. Elle est d’autant plus importante
que les déformations 3 mesurer sont faibles. Pour les déformations importantes, la valeur de la
correction devient négligeable par rapport aux valeurs de déformation. Les limites d’application de
la correction sont déterminées et chiffrées en fonction de la déformation macroscopique subie par
le matériau et de ses variations d’altitude en cours d’essai.

La premiére partie s’intéresse & la modélisation du probléme et & 1’évaluation de 'erreur entre
le champ de déformation mesuré et le champ de déformation réel n’ayant pas subi de variation de
grandissement. La deuxi®éme partie présente la mise en évidence et la quantification du phénoméne
sur quelques manipulations avec la platine d’observation du MEB. Cela conduit & calculer les
composantes de cette variation, c’est-a-dire la variation de grandissement et I'angle de la rotation
associée,  partir de la détermination du tenseur gradient de transformation entre les deux images
d’une méme grille prise avant et aprés cette variation. La troisi®me partie développe la procédure
de correction pour soustraire ces variations au tenseur gradient de la transformation mesuré.

Modélisation du phénomeéne

Le champ local de déformation déterminé par la méthode de mesure ne correspond pas & celui
réellement subi par le matériau, puisqu’a ce champ s’ajoute le champ relatif & la variation de gran-
dissement. La mesure est alors altérée. Analysons comment cette mesure est voilée en comparant
les tenseurs de déformation [, et le gradient de transformation F,;, mesurés pour une variation de
grandissement % et leurs contreparties réelles E et F. Le phénoméne de variation de grandissement
se modélise par la combinaison dune dilatation et d'une rotation de corps rigide (Voir figure 2.10}.
Le tenseur gradient de transformation mesuré n’est autre que le tenseur gradient de transformation
réellement subi par le matériau auquel on fait subir la combinaison d’une dilatation homogéne et
d’une rotation de corps rigide.

Dans cette analyse, on suppose que les défauts géométriques des images sont corrigés selon la
méthode exposée dans la section précédente. Les états numérisés s’identifient alors aux états réels:
la numérisation n’entraine pas de défaut géométrique.

On a la relation suivante entre les tenseurs gradient de transformation mesuré et réel:
F, =RGF (2.21)

ol G est le tenseur correspondant & la variation de grandissement %’,

c=21 (2.22)
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F1G. 2.10 — Modélisation du phénoméne de variation de grandissement

et R le tenseur de la rotation associée & cette variation de grandissement.

cos(f}) —sin(@) 0
R=| sgin(@) cos(@ 0 (2.23)
0 0 1
Les tenseurs de déformation de Green-Lagrange s’expriment par:
1
Em = 5.(]F,,,T.Fm -0 (2.24)
E= %.(FT F-1) (2.25)

Le tenseur de déformation E,, s’exprime en fonction de E et de «, la variation relative de
grandissement (o = %?—) :

En =E+a.(2E+)+A2E + %.11) (2.26)

Comme la variation relative de grandissement « est faible, au maximum de I'ordre de 1 % dans
le cas des essais mécaniques de cette étude, la formule 2.26 donne le développement limité & tout
ordre de E,;, en fonction de o et renseigne sur 'influence de la variation de grandissement sur la
déformation mesurée. Au premier ordre, ’erreur absolue sur les termes hors diagonale s’écrit de la
maniére suivante:

| Emig — Eij | =2.]a| .| By | (2.27)

La correction de la variation de grandissement est inutile si cette erreur est inférieure & 1074,
'erreur de mesure sur la déformation moyenne sur la zone analysée. Comme la variation de gran-
dissement est au maximum égale & 1 %, une correction s’impose si l'intensité des termes E;; est
supérieure & 0,5 %. Pour les termes diagonaux, I’erreur absolue est directement égale & la variation
de grandissement, en supposant que I'intensité de la déformation est trés inférieure A Iunité:

| Bris — Eii | = || . [2B11+1 |~ |a] avec | By | < 1. (2.28)
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Une correction de ces termes est nécessaire quelle que soit la valeur de & qui est toujours supérieure
l'incertitude sur la mesure de la déformation. Ainsi, si ’on souhaite une évaluation des composantes
de la déformation uniquement tributaire des défauts de mesure de la technique de corrélation, une
correction des variations de grandissement s’impose pour toutes les valeurs de déformation.

Il est plus raisonnable de fixer une erreur en fonction du niveau de déformation, puisque 1’on
n’a pas besoin de la méme précision si I'on s'intéresse & un phénomeéne 4 10 % de déformation ou
4 1 %. L’erreur relative de chaque composante s’écrit :

| Bmii — B | _ | ot | Emij ~ Eij |
| B | | By | | Eys |

=2 || (2.29)

Pour une erreur relative de 1’ordre de 10 %, la condition sur les termes hors diagonale est automa-
tiquement satisfaite puisque les variations de grandissement sont inférieures 4 1 %. Pour les termes
diagonaux, la condition est fonction du niveau de déformation. Pour la valeur limite de variation
de grandissement, une correction est nécessaire pour toute déformation inférieure 3 10 %.

En pratique, les différences entre les champs locaux de déformation réels et mesurés sont faibles,
mais elles deviennent importantes lorsque ’on veut mesurer de trés faibles déformations et la correc-
tion est obligatoire. Cependant, un calcul sans correction pour une détermination des faibles valeurs
de déformation renseigne de maniére qualitative sur les hétérogénéités de déformation, puisqu’au
premier ordre les valeurs des termes diagonaux sont translatées de la variation de grandissement
(Emi =~ Ey + a) et que les valeurs des autres termes sont multipliées par un terme proche de 1
(Bmij =~ (1 + 2.a).E;;). Les hétérogénéités de déformation mesurées sont alors semblables au cas
réel. Cela est trés pratique car la détection qualitative des zones intéressantes, c’est-a-dire & fortes
hétérogénéités olt une étude micromécanicienne s’impose, s’effectue avec une méthode grossitre sans
correction.

Mise en évidence des variations du grandissement

Pour mettre en évidence les phénoménes liés aux variations de grandissement, il suffit de déposer
3 la surface d’un échantillon poli une microgrille et de disposer I'ensemble sur la platine d’obser-
vation du MEB. Partant d’une configuration 4 altitude donnée de léchantillon et parfaitement
focalisée sur ce dernier, on modifie manuellement I'altitude de 1’échantillon puis la distance de tra-
vail WD pour refaire la focalisation. En comparant les deux images numériques de la grille prises 4
chacune de ces situations, on détermine le tenseur gradient de cette transformation qui ne prend en
compte que 'effet de la variation de grandissement puisque I'éprouvette n’a pas été déformée. Les
composantes de ce tenseur donnent la variation relative de grandissement et ’angle de la rotation
de corps rigide associée. Calculons ces valeurs connaissant les composantes du tenseur gradient
de cette transformation. Dans ce cas, avec les notations de la modélisation précédente, F = I et
Fn = RG.

1. Calecul des caractéristiques de la variation de grandissement

~ Calcul de la variation relative de grandissement

Une variation de grandissement implique une variation de toutes les dimensions des
objets vus dans le plan d’observation, supposé parfaitement perpendiculaire 4 I’axe de
la colonne optique du MEB, et une rotation autour du méme axe de ’objet en question.
Négligeons pour simplifier la rotation. Dans ce cas simple, une variation de grandis-
sement entraine uniquement des variations de chaque dimension. Chaque variation est
proportionnelle 4 la valeur de la dimension au grandissement unité et cette proportion-
nalité est identique quelle que soit la direction de la mesure. Concrétement, supposons
un carré de coté a.
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Au grandissement g, son c6té a pour longueur:

b=g.a (2.30)

Au grandissement ¢’ = g + dg , son cbté mesure:

c=g.a (2.31)

grandissement g grandissement g’

Fi1a. 2.11 — Dimensions mesurées d’un corré

Ceci traduit la proportionalité des dimensions dans les deux configurations:

!
c_9_1,%
b g g
La variation relative de grandissement est liée au rapport des dimensions aux différents
grandissements.
Cette variation est également liée, dans une formulation plus globale prenant en compte
les effets dans les deux directions du plan, au rapport des surfaces qui s’exprime en
fonction du gradient de la transformation F. En effet, pour le carré de c6té a, sa surface
vaut: § = b® au grandissement g et s = ¢ au grandissement g . Alors, d’aprés la relation
précédente (2.32), sur les longueurs des ctés le rapport des surfaces s’exprime:

2=(1+ %9—)2 (2.33)

dg  [s
- = \/; 1 (2.34)

Par ailleurs, dans le cas général, on sait que les variations élémentaires de surface entre
les deux configurations sont liées au déterminant des composantes planes de F par la
relation suivante:

(2.32)

Qu encore:

ds = detyp(F).dS (2.35)

En supposant que la transformation est homogéne et en intégrant on obtient :
% = detyp(F) (2.36)

Le rapport des surfaces est donc égal au déterminant de la partie plane du tenseur
gradient de la transformation. Dans la suite, comme la mesure de déformation se limite
4 un probléme plan, le tenseur F sera assimilé 4 sa partie plane et le déterminant 2D aun
déterminant sur les composantes planes.

Alors, d’apres 'équation (2.34), on a:

Y Vaa® -1 (237)
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On retrouve le cas des petites perturbations pour lequel F ~ I+ H avec H = g% et
ou U est le déplacement dans le plan et X les composantes dans le plan. En faisant un
développement limité au premier ordre, on a:

1
VdetF =14 §(H11 + Hayp) (2.38)

Soit encore:

dg -~ 1 6U1 + 3U2
g 29X, 08Xy
Dans ce cas, la variation relative de grandissement est égale au premier ordre i la
moyenne des variations de dimensions dans les deux directions perpendiculaires.
En mesurant par la technique de corrélation le gradient de transformation qui existe entre

deux images de la grille pour les deux configurations définies initialement, on évalue la
variation relative de grandissement par le calcul de son déterminant.

(2.39)

— Calcul de Uangle de rotation résultant de la variation du grandissement

Ce mouvement est une rotation d’un angle £ dans le plan d’observation. La valeur de cet
angle est déterminée directement par la décomposition du gradient de transformation
calculé entre deux images de la grille F = RU ol R est la rotation considérée. Elle
correspond a la rotation de corps rigide de ce gradient. Sa détermination n’est pas
nécessaire car le calcul des déformations est indépendant de toute rotation de corps
rigide. Dans la partie correction, nous nous intéresserons essentiellement aux données
sur la variation relative de grandissement.

2. Mise en évidence expérimentale

Comme nous I'avons vu précédemment, pour mettre en évidence les phénomeénes liés aux
variations de grandissement, il suffit de comparer avec la technique de mesure les images
d’une microgrille prises 4 différentes altitudes aprés focalisation. En comparant les images
de cette grille & ces différentes situations par rapport & celle de la configuration initiale, on
détermine 1’évolution des composantes du tenseur gradient de la transformation que l’on relie
3 la variation relative de grandissement et & la rotation associée d’aprés les formules de la
section précédente.

Deux tests ont été réalisés mettant en évidence les phénomenes sur deux échelles de variations.
Le premier test concerne les grandes variations de grandissement et 1’étude s’est focalisée sur
I'influence d’une variation importante d’altitude de ’échantillon dans la chambre du MEB.
Le second test montre les influences d’une variation faible de grandissement en fonction du
nombre de tours du potentiométre de focalisation. Ces deux tests ont utilisé la platine porte
échantillon du MEB, autorisant une variation manuelle d’altitude repérée grace & un vernier.
Ces résultats sont relatifs aux caractéristiques propres du MEB JEOL JSM 845 que nous
avons utilisé.

— Test 1: Variation en fonction de laltitude
Ce premier test montre I'influence d’une variation importante d’altitude de I'échantillon
de 2mm. Cette situation n'est pas représentative d’un essai mécanique réel pour lequel
les variations sont beaucoup plus faibles, de ’ordre d’une fraction de millimétre. Le but
de ce test est de vérifier la linéarité de la variation de grandissement en fonction de 1'al-
titude, hypothése de base utilisée pour la modélisation au premier ordre. Le graphique
présenté en figure 2.12 rapporte les évolutions des composantes du gradient de transfor-
mation et de sa rotation de corps rigide associée en fonction de I'altitude. Il prouve que
la variation de grandissement s’accompagne d'une rotation d’angle faible, de quelques
fractions de degrés. Son évolution en fonction de 1'altitude est linéaire, de I'ordre du
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degré par millimétre. Ce caractére linéaire est logique puisque son origine s’explique par
la trajectoire des électrons du faisceau en forme d’hélice de pas constant. La rotation est
positive (sens trigonométrique) si 'échantillon se rapproche de la lentille de focalisation
et négative dans le cas contraire. Pour comprendre le reste du graphique, remarquons
que les termes F; — 1 et Fy, — 1 représentent les variations de grandissement calculées
respectivernent & partir des valeurs dans les deux directions du plan. Comme la grille ne
se déforme pas pendant ces tests, le tenseur gradient de transformation mesuré F,, est
égal & la combinaison de la dilatation homogéne G et de la rotation de corps rigide R
En reprenant les notations précédemment énoncées, on a:

Fr =RG (2.40)
soit encore:
cos(f) sin(@) 0
Fn=(x+1)| —sin(8) cos(6) 0 (2.41)
0 0 1

pour une variation relative de grandissement o = %‘1.

Comme 'amplitude des rotations est faible, inférieure & un degré, le cosinus est égal
en premiére approximation i 'unité et les deux termes Fy; — 1 et Fy, — 1 s’identi-
fient 2 la variation relative de grandissement. On remarque que 1’évolution est identique
dans les deux directions aux imprécisions prés de la procédure de correction des défauts
géométriques d'images numériques, supposée parfaite dans cette analyse, et quelle est
linéaire par morceaux avec la méme pente. Ce phénoméne est lié & la technologie du
MEB. Le réglage de la focalisation s’effectue avec deux boutons, un potentiometre dédié
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aux réglages fins et délivrant une réponse continue et un sélecteur de calibre situant la
zone de réglage fin. Ce dernier provoque des sauts d’amplitude & intervalle régulier et
fixe d’'un peu moins d’un millimétre. En pratique, la zone couverte pour une sélection
de calibre est suffisante pour encadrer les variations réelles lors d’un essai mécanique.
Les problémes de sauts n’interviennent pas en principe. Il faut, néanmoins, s’assurer que
I'on reste sur le méme calibre pour toute une investigation. Ce graphique est issu d’une
étude de faisabilité de mesure de déplacement réalisée au LMS pour le CEA [19].

— Test 2: Variation en fonction de la focalisation

Le second test montre Pinfluence d’une faible variation de grandissement en fonction
du nombre de tours du potentiométre de focalisation. C’est ce paramétre que I’on régle
effectivement sur le MEB et c’est pourquoi il est intéressant de connaitre sa sensibilité sur
la précision de la mesure. La figure 2.13 présente les mémes résultats que le test précédent,
mais cette fois-ci sur une plage d’amplitude plus faible et en fonction du nombre de tours
de potentiométre de focalisation. La plage de variation est un tour de ce potentiometre, ce
qui correspond aux variations maximales lors d’un essai mécanique in gitu. On observe
également une variation linéaire de P’angle de rotation, presque un dixiéme de degrés
par tour. Ces variations de rotation sont trés faibles. Pour les composantes du tenseur
gradient de transformation, on retrouve la quasi linéarité en fonction de la variation de
grandissement. Un tour correspond & environ 0,2 % de variation. Ces valeurs sont 10 fois
plus faibles que pour le test précédent et les différences entre les deux directions du plan,
qui s’expliquent toujours par I'imprécision de la correction des défauts géométriques des
images et le rapport de forme, sont nettement plus marquées i cette échelle d’observation.
Les évolutions de cette courbe sont inversées par rapport & celle du premier test, car la
réponse électronique du potentiométre est inversée.

3. Conclusion

Il faut tenir compte de la variation de grandissement si celle-ci est supérieure & la précision
de la mesure de déformation que I'on veut atteindre. En pratique, on peut atteindre raison-
nablement une précision de 0,1 %. Une variation de grandissement égale 4 0,1 % correspond
a une variation d’altitude de 0,05 mm (ou encore 0,4 tr de focalisation). Si au cours de I’essai,
on n’enregistre pas une variation de focalisation supérieure A cette valeur limite, la correction
n’est pas nécessaire. Il est toutefois plus prudent d’acquérir les images et de vérifier a posteriori
linutilité de la correction, les évaluations de focalisation du MEB restant approximatives.
En effet, sur le MEB, il n’existe aucun moyen de mesure de cette différence de focalisation
suffisamment sensible en altitude et en distance de travail. Le systéme mécanique de posi-
tionnement vertical de la platine porte-objet n’est pas capable de maitriser un déplacement
inférieur 3 0,02 mm et le potentiométre de repérer une rotation inférieure au quart de tour.

Correction

1. Son évaluation

Comme nous ’avons vu précédemment, il est facile de déterminer Jes variations de grandisse-
ment en suivant la déformation virtuelle homogéne d’une grille indéformable. La détermination
des variations de grandissement lors d’un essai mécanique vise au suivi des images d’un

objet de référence indéformable. Le suivi s’effectue en utilisant la méthode de mesure de
déformation. Cet objet doit présenter suffisamment de contraste pour que la technique de
corrélation s’applique avec succés. On prend une grille indéformable, de caractéristiques sem-
blables aux grilles d’or. Elle est déposée 3 la surface de P'échantillon 3 c6té des autres grilles.
Dans la suite, on appelle grille de référence cette grille indéformable et microgrilles les grilles
d’or qui servent directement au calcul des déformations du matériau. Par comparaison des



72

CHAPITRE 2. EVALUATION ET AMELIORATION DE LA PRECISION

0.15 T T T T T T T T T T T T
G—OF11-1
vy =, T M i
+- - + Rotation .-}
& 010¢f e
E,-. -
n
[11]
Z
c
S
T 005 -
[» -
m -
B
2
“ 000} 1
0.02 0.04 0.06
005
0.0 0.2 0.4 0.6

Rotation focalisation (tr)

F1e. 2.13 — Variation de grandissement en fonction du nombre de tours du potentioméire de foca-
lisation

deux images correspondant aux deux situations étudiées de la grille de référence, et en utili-
sant la procédure de mesure de déformations par corrélation, le gradient de la transformation
supposé homogeéne résultant de la variation de grandissement sur cette grille est donné par le
calcul du gradient macroscopique sur la zone analysée. Bien que cette grille soit indéformable,
quelques précautions s’imposent pour qu’elle garde une normale fixe lors de 1’essai mécanique
et qu’elle ne subisse pas des rotations d’axes contenus dans le plan d’observation entrainant
une mauvaise évaluation de cette variation de grandissement. L'influence quantitative de ces
perturbations éventuelles est discutée dans la suite.

A partir de I'évaluation de cette variation de grandissement, on remonte 4 la variation de
grandissement subie réellement par les microgrilles.

. La grille de référence et sa position sur I’éprouvette

Une solution consiste & déposer une microgrille directement & la surface de I'échantillon dans
une zone ol la matiére ne se déforme pas. Elle n'a pas été retenue pour plusieurs raisons.
Tout d’abord, pour les types d’essais effectués et pour les géométries d’éprouvettes ufilisés, il
n’existe pas toujours de zone non déformée de taille suffisante pour déposer une microgrille.
Prenons le cas de la compression : I'éprouvette subit dans sa globalité la déformation. De plus
en général, les zones possibles sont proches des zones d’amarrage, par exemple A Pendroit des
congés de raccordements avec les tétes pour une éprouvette de traction. A ces endroits, les
microgrilles risquent d’étre endommagées par les doigts et les pitces utilisées pour la fixation
de I’éprouvette. Pour des raisons de commodité et de simplicité, il est préférable d’éviter ces
positions. Enfin, ces zones sont souvent difficilement observables par le MEB en raison de leur
difficulté d’accés et lorsque cela est possible, les informations électroniques du faisceau sont
perturbées par la trop grande proximité des pidces mécaniques. Des géométries particuliéres
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d’éprouvettes peuvent étre envisagées, mais dans un but de simplicité nous préférons garder
les géométries classiques des essais mécaniques.

Une grille support indéformable, de petite taille (voir figure 2.14) dédiée a la microscopie
électronique en transmission est utilisée. Cette grille ne posséde pas les mémes caractéristiques

F1G. 2.14 - Image de la grille de référence de MET, grandissement x 400, pas 20 um

dimensionnelles que les microgrilles, le pas étant 4 fois plus important. Le gradient de trans-
formation est déterminé avec une précision de mesure légérement inférieure & celle obtenue
dans le cas des microgrilles pour une zone de mesure identique. En effet, cette précision décroit
en fonction du nombre de points présents sur le contour de la zone étudiée [3] et pour un
pas plus important, ce nombre diminue. Cette grille a avantage d'étre de faible épaisseur et
facilement utilisable.

Le lieu géographique occupé par la grille de référence sur I'éprouvette conditionne le type
de correction A effectuer. Pour que 1’évaluation des variations de grandissement se limite a
une évaluation sur cette grille, elle doit subir les mémes variations de grandissement que les
microgrilles qui servent & I'analyse quantitative sur le matériau étudié. Pour cela, la grille
doit se situer dans le méme plan de focalisation que les microgrilles et ceci pendant tout
Pessai mécanique. En pratique, cela est impossible puisque, premidérement, cette grille est
placée sur un support d’épaisseur non négligeable, et que deuxiémement, la surface plane de
I’éprouvette, ol sont déposées les microgrilles, est perturbée par I'apparition d’un relief dfi aux
variations de dimensions de I’éprouvette sous charge. En conséquence, la grille de référence
ne peut pas étre dans le méme plan que les microgrilles. Pour 'évaluation de la variation de
grandissement & partir de celle de la grille de référence, il faut tenir compte de cette différence
d'altitude. Cette dernidre est quantifiable & partir de la variation de réglage de la focalisation.
Cet aspect est détaillé dans Ia partie relative & la correction. Deux positionnements de la
grille de référence sont alors possibles.

La premiére consiste i la placer sur une partie fixe de la machine d’essai en dehors de la
P p
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zone de I'éprouvette. Pour les machines d’essai in situ que nous possédons, cela se traduit par
une différence d’altitude importante. Ce choix n'est pas opportun pour plusieurs raisons. Tout
d’abord, du fait de I'éloignement de cette grille par rapport aux microgrilles, le probléme n’est
plus concentré dans une méme zone. Cela entraine de grands déplacements répétitifs et fasti-
dieux, des défocalisations importantes dues & une différence d’altitude non négligeable entre
les deux situations & observer, et enfin augmente le risque d’erreurs en raison des nombreuses
manipulations. De plus, les organes de déplacement des machines d’essais mécaniques in situ
ne permettent pas toujours d’accéder aux parties fixes des machines limitant leurs plages
Pobservation de la surface de I’éprouvette. Par ailleurs, le caractére linéaire de la variation
de grandissement en fonction de I'altitude sur de grandes amplitudes est plus difficile & sup-
poser. Il se vérifie assez bien localement autour d’une altitude donnée et pour une plage de
variation correspondant 4 I'amplitude du potentiométre de réglage fin de la focalisation. Pour
les grandes amplitudes de mise au point, il faut utiliser le sélecteur de calibre qui entraine
des discontinuités qui ne sont pas constantes A chaque calibre. De plus, pour mettre au point
une correction fiable, il faudrait connaitre I’évolution du grandissement en fonction des pa-
rametres de focalisation sur toute la plage d’utilisation du MEB de maniére précise. Or, ceci
est trés difficile, car les réponses des lentilles électromagnétiques et I’électronique du MEB ne
sont pas fiables pour des grandes variations, en raison des effets d’hystérésis importants. Les
petites variations de grandeurs électroniques minimisent ces effets.

La seconde solution consiste & déposer cette grille de référence a la surface de 'éprouvette
proche des microgrilles. Cette solution a I'avantage d’étre plus commode pour les manipula-
tions de réglage du MEB et d’acquisition des images numériques. La plupart des problémes
de la premiére solution sont évités.

Nous choisissons cette deuxidme solution, mieux adaptée A notre situation. Quelques précau-
tions supplémentaires s'imposent dans le cas de matériaux pour lesquels de fortes localisations
des déformations risquent d’apparaitre. Il est préférable que la grille de référence ne se trouve
pas dans ces zones, pour éviter toute perturbation de relief local important risquant d’en-
trainer une variation de I'orientation du plan de la grille par rapport & I'axe de la colonne
du microscope. Nous verrons dans la section sur la procédure de calcul de la variation re-
lative de grandissement de la grille de référence la quantification de ces erreurs éventuelles
qui restent négligeables dans la plupart des cas. Seul le cas de la compression reste critique
lorsque les frottements entre I'éprouvette et les plateaux de la machine d’essai sont impor-
tants. L’éprouvette prend une forme en tonneau et désoriente de maniére importante la grille
de référence par rapport  Paxe de la colonne du microscope.

. Le principe de la correction

Pour la correction, on utilise la procédure de mesure des déformations par corrélation pour
évaluer la variation relative de grandissement. Par comparaison des deux images correspon-
dant aux deux situations étudiées de la grille de référence, le gradient de la transformation
résultant de la variation de grandissement supposée homogene est donné par le calcul du gra-
dient macroscopique sur la zone analysée. Ce gradient permet de quantifier cette variation de
grandissement. Pour obtenir la variation de grandissement subie par les microgrilles, il suffit
de la corriger de l'effet de la différence d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles.
Cette différence est évaluée par lecture de la différence de focalisation sur le potentiométre
dédié & la mise en point et en utilisant la courbe d’étalonnage présentée en figure 2.13. Si
cette différence varie entre deux situations analysées, il est possible d’effectuer la correction
en intégrant cette variation. Le but de cette correction est de retirer la contribution de la
variation de grandissement entre deux états de déformation, évaluée sur la grille de référence,
au tenseur gradient de transformation déterminé sur la microgrille. Les valeurs du tenseur
gradient de transformation ainsi obtenues sont corrigées des variations de grandissement.
Dans la suite, la procédure est détaillée, mettant en évidence plusieurs variantes en fonction
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des valeurs de déformation que I'on veut atteindre.

4. Perturbations éventuelles sur la mesure de la variation relative de grandissement
et de la rotation associée
Plusieurs essais mécaniques in situ ont montré que la grille de référence, supposée indéformable,
peut néanmoins subir entre les deux situations analysées un mouvement de corps rigide
supplémentaire, résultant de la déformation de la zone de Péprouvette oir cette grille est
déposée. Cette situation apparait particuliérement dans le cas de la compression a cause de
la présence de frottement aux extrémités de I’éprouvette.
Les mouvements de corps rigide parasites sont des translations et des rotations de la grille
dans I’espace:

— Les translations et les rotations planes dans le plan moyen de la surface observée n’en-
trainent aucune conséquence sur la détermination de la variation relative de grandisse-
ment. Seule, & la rotation de corps rigide s’ajoute cette nouvelle rotation. Ceci n’est pas
un probléme, car cette rotation disparait dans le calcul des déformations.

— Les translations de composantes hors plan modifient la détermination des variations de
grandissement, et sont prises en compte directement dans la correction.

— En revanche, les rotations hors plan perturbent ’évaluation de la variation de grandis-
sement et ne sont pas corrigées. Elles se décomposent en une rotation plane sans effet
et en une rotation R’ d’axe contenu dans le plan de la surface étudiée. Etudier leur effet
dans le cas général revient 3 étudier I'influence de R'.

A la dilatation G et & la rotation de corps rigide R s’ajoute cette rotation parasite R'. Le
tenseur gradient de la transformation Fy,, mesuré avec la procédure de dépouillement s’exprime
ainsi:

Fn. =R.RG (2.42)
La valeur de la variation de grandissement ainsi mesurée v,, = 1 + (Egi)m est évaluée en
calculant le déterminant 2D de Fy,.

Y = 1/ det(Fr) = +/det(R . RG) (2.43)

Une décomposition en produit de déterminants n’est pas rigoureuse car on raisonne avec
un déterminant 2D sur une combinaison de transformation non plane puisque la rotation
parasite n’est pas plane. Il faut calculer la transformation résultante 3D et en extraire son
déterminant 2D. Pour des rotations parasites hors plan d’angle 8, dont I’axe est dans le plan,
par exemple g, ou e, ou une direction quelconque u dans ce plan (e, ,e,), on calcule la variation
de grandissement mesurée -y, en fonction de la valeur réelle 7. On a:

Y

Ym = “—m

La valeur mesurée est perturbée par le cosinus de I’angle de cette rotation. Dans la plupart
des cas rencontrés lors d’un essai mécanique in sifu, 'angle 8 est trés faible, quelques degrés,
indécelable 4 I'ceil nu sur les images numériques acquises. Des angles supérieurs ne sont
pas envisageables puisqu’ils entraineraient des défauts de focalisation non négligeables aux
grandissements utilisés et des aberrations importantes dans les mesures de déformation. En
estimant I'erreur de focalisation & 1/4 de tour du potentiométre de réglage (soit une variation
de hauteur de 0,025 mm), 'angle limite pour lequel les bords des images 4000 x 4000 pixels
acquises avec un grandissement 200 deviennent flous est de I'ordre de 5 degrés. On peut donc
assimiler le cosinus & son approximation au second ordre.
ﬁ2
cos(fB) =~ 1 — - (2.45)

(2.44)
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L’erreur relative E entre les valeurs de variations relatives de grandissement mesurées et
réelles est égale a:

g
dg dy
5] %]

dgy _day 1q4de
N m =1 +g|__ﬁ£_ (2.46)

Comme les variations relatives de grandissement s'élévent au plus & 1 %, cette expression se
simplifie de la maniére suivante:

ﬁz

dg
4%

~

d
avec | ?g | 1 (2.47)

Cette erreur est de 1'ordre du carré de 8, mais dépend de la valeur de la variation relative de
grandissement considérée. Ceci est pénalisant car plus cette valeur est faible et plus la valeur
de I'angle 8 doit étre faible. Comme les valeurs des variations relatives de grandissement sont
trés faibles, quelques dixiémes de pour cent, les angles limites de rotation admissibles sont
faibles, de I'ordre de quelques degrés.

Pour une variation relative de grandissement égale 4 0,1 %, correspondant & I'ordre de gran-
deur des variations lors d'un essai mécanique, et pour une erreur F que I'on fixe raisonna-
blement & 10 % (imprécision sur la détermination de mesure du gradient de I'ordre de 10™4),
I'angle limite acceptable vaut 1,14 degrés. Cette valeur limite est trés faible, mais reste tout
a fait raisonnable avec le probleme étudié. En effet, I'origine du phénoméne d’aberration de
la valeur mesurée est I'altération de la surface plane de I’éprouvette sur laquelle est déposée
la grille de référence. Pour les faibles aberrations, c’est-a-dire pour les faibles déformations,
les défauts de relief sont faibles et I'inclinaison parasite de la grille de référence est faible. En
méme temps, comme les déformations de I'éprouvette sont faibles, les variations d’altitude
de cette dernidre sont également faibles. Les variations relatives de grandissement ont des
valeurs trés faibles qui correspondent aux valeurs limites des angles de rotation. De la méme
maniére, lorsque les déformations augmentent, les défauts de relief tout comme les variations
d’altitude croissent. Les variations de grandissement sont plus importantes et autorisent un
angle limite d’inclinaison de la grille de référence plus important.

En conclusion, ces imprécisions de détermination des variations de grandissement sont négli-
geables dans la plupart des cas, excepté dans les cas extrémes de compression, puisque les
défauts évoluent dans le méme sens que les valeurs de correction & apporter. Retenons enfin
qu’une rotation d'un angle d’un degré d’un axe du plan correspond & une imprécision de 10 %
sur une variation relative de grandissement de 0,07 %.

5. Procédure de correction des variations relatives de grandissement

— Hypothése de base

On suppose, dans cette analyse, que la variation de grandissement en fonction de I'alti-
tude est linéaire sur toute la plage d’utilisation du MEB et qu’elle ne fluctue pas dans
le temps (absence de phénoméme d’hystérésis). On a vu que I’hypothése de linéarité
est raisonnable puisque, expérimentalement, le probléme est localisé autour d*une valeur
donnée de grandissement et que les évolutions sont linéaires. Quant aux phénoménes
d’hystérésis liés & I’électronique du MEB, ils existent dans la réalité. Cependant, étant
donné le caractére local du phénoméne, les variations des signaux de commande se li-
mitent & de faibles fluctuations autour d’une valeur moyenne dont on peut négliger les
effets d’hystérésis en premiére approximation. Cette variation peut se modéliser comme
un développement limité au voisinage du grandissement g0, le grandissement g corres-
pondant & une altitude z s’écrit :

g=g0- A.(z - 20) (2.48)
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avec 20 P'altitude pour laquelle on a le grandissement g0 et A > 0 le facteur de pro-
portionnalité. Le signe négatif s’explique par Paltitude z évaluée entre le centre de la
lentille de focalisation et la surface de 1’échantillon observé: sa diminution entraine une
augmentation du grandissement.

— Hypothéses complémentaires

(a) H1: On rappelle que I'on néglige toute influence du relief due a la déformation. On
s’intéresse dans cette étude uniquement aux petites déformations. On suppose que
toutes les microgrilles sont 4 la méme altitude.

(b) H2: On suppose que la surface de I’éprouvette est parfaitement perpendiculaire &
Vaxe optique du MEB. Il est presque toujours possible de se placer dans cette si-
tuation en utilisant la focalisation du MEB. 11 suffit de faire la focalisation & fort
grandissement aux points extrémes de I’éprouvette dans deux directions perpendicu-
laires et de relever les différences d’altitude. On en déduit 'inclinaison de ’éprouvette
dans le repére de la chambre du MEB et on la corrige en utilisant les mouvements
mécaniques associés & I’éprouvette. Ces mouvements n’existent pas forcément sur
tous les MEB et a fortiori pour les machines d’essais mécaniques in situ.

— Correction

Plusieurs cas peuvent survenir entrainant des corrections différentes plus ou moins fines.
Nous allons envisager ces différents cas en explicitant la correction 3 adopter et son
domaine d’utilisation. On distingue deux grandes classes de probléme lides & Fexistence
d’une variation de la différence d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles
d’un état d’observation A un autre. Ensuite, dans chaque classe, on discute de 1’impor-
tance de cette différence d’altitude sur I’évaluation de la variation de grandissement
global donnant ainsi les domaines d’emploi des corrections en fonction des paramétres
mécaniques de l'essai. Remarquons que toutes les altitudes considérées dans ce chapitre
correspondent uniquement & des situations focalisées pour lesquelles elles s’identifient
aux distances de travail.

Modélisons le probléme avant d’étudier les différents cas (voir figure 2.15).

~ position du centre de la lentille de focalisation

zr z zr’ z’

& £ g’ g
TIT7777777777 /%7 !
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grille de référence microgrille
Etat initial Etat déformé

F1G. 2.15 ~ Définition des différentes altitudes
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Soit, dans I'état de référence, g le grandissement pour les microgrilles & I'altitude z et g,
le grandissement pour la grille de référence & Daltitude z.. Soit, dans P'état déforms, I'd
le grandissement pour les microgrilles & I'altitude 2’ et g/ le grandissement pour la grille
de référence & l'altitude 2]. Avec ces notations, on a les expressions suivantes:

g = g0—A.(z - 20) (2.49)
gr = g0- Az —20) (2.50)
g = g0—A( - 20) (2.51)
9 = g0—A(z — 20) (2.52)

On note dg = g’ — g la variation de grandissement & déterminer que subissent les micro-
grilles, et dgr = g; — gr la variation de grandissement que subit la grille de référence et
que I'on détermine avec la procédure de mesure comme indiqué précédemment. L’idée
consiste a évaluer dg en fonction de la mesure de dg,. :

On pose dz la différence d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles pour
I'état de référence et dz’ la différence d’altitude pour ’état déformé. On suppose dans
le cas général que la variation d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles ne
reste pas constante d'un état de déformation & un autre.

On peut écrire les relations suivantes:

dz=2z-— 2z et g=gr—Adz (2.53)

d)=2'"—2, e g =g —Ad (2.54)

On remarque que la variation de grandissement des microgrilles n’est pas égale & celle
de la grille de référence. Un terme correctif s’ajoute prenant en compte la variation de
grandissement due 4 la variation d’altitude entre les deux configurations.

dg = dg, — A.(d? — dz) (2.55)

Pour I'évaluation du gradient de transformation réellement subi par les microgrilles, il
faut calculer la variation relative de grandissement. L’importance de cette variation est
pondérée par le grandissement considéré soit, en raisonnant sur 1'altitude, 'influence de
dz sur z. On obtient alors:

dg _dgr A(d? —dz)

2.56
g g g ( )
Le premier terme s’écrit encore:

dgr _ d9r gr (2.57)

g g g

avec: 0 g

LA | S 2.58

g gr—Adz (2:58)
On en déduit I'expression globale:

dg _ @’; 1 A(dd —dz) (2.59)

9" % 1-AE g

La variation de grandissement vue par les microgrilles est égale A la variation relative
de grandissement vue par la grille de référence corrigée d’un premier terme prenant
en compte la différence d’altitude entre les deux & P’état initial et d'un second terme
intégrant la variation de cette différence d’altitude entre les deux configurations. Le
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terme 442 ginterpréte comme étant une variation relative de grandissement. Il peut étre

quantlﬁe a partir des courbes d’étalonnage (figures 2.12 et 2.13) de la section précédente.
En effet, ces courbes donnent la variation de grandissement pour une variation d’altitude
donnée. La pente de ces courbes donne directement le terme g% que l'on peut supposer

constant au voisinage du grandissement g,. Ce terme vaut i peu prés 4 -~ = 0,02 par
mllhmetre de variation d’altitude. Le deuxitme terme correctif s’interpréte de la méme
facon, 4 2 vaut 0,02 par millimétre de variation d’altitude en supposant que les deux
grandissements g et g, sont trés proches. Calculons ’erreur absolue ¢ sur la détermination
de la variation relative de grandissement subie par les microgrilles en Iassimilant 4 la
variation subie par la grille de référence: '

dg _dg|_|dor % Alde —da)
L . - (2.60)
g9 o| |o 1-4& g

Sa valeur est une fonction des deux variables dz et dz’ — dz. Etudions maintenant pour
quelles valeurs limites de ces variables cette erreur est négligeable en considérant les
différents cas suivants. On se fixe comme erreur absolue limite ¢; la valeur de 'incertitude
sur la détermination du gradient moyen (10™*) pour une image 4000 x 4000 pixels.

(a) Cas 1: Différence constante d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles
Ce premier cas consiste & étudier I'influence de la variable dz sur la précision de
mesure de la variation de grandissement. On suppose que dz’ — dz est nul. Seule une
variation d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles constante dans les
deux états étudiés est autorisée. L’erreur absolue ¢ se simplifie en remarquant que

| Afdz | est petit puisque | 2 | est égal & 0,02mm™" et que | dz | est de Iordre du
limétre.
dar | 1A | dz d A
_ et o lz d2]  |ds- dz| avee | == <1 (2.61)
| 1 — 422 Gr gr T

gr

Cette expression permet de donner une valeur limite dz en dessous de laquelle les
deux variations de grandissement s’identifient 4 ¢ prés.
|dz| <

€
ag;
AR

(2.62)

Comme les variations relatives de grandissement ne depassent pas 1 % pour les cas
étudiés, cette valeur s’éléve & 0,5 mm pour une erreur ¢; choisie 4 1074, 'erreur sur
la mesure de déformation moyenne.

Dans tous les essais de cette étude, cette limite n'est jamais dépassée, si bien que
la variation de grandissement subie par la grille de référence est une trés bonne
approximation de celle vue par les microgrilles.

(b) Cas 2: Variation d’altitude entre la grille de référence et les microgrilles

Ce deuxiéme cas consiste & étudier I'influence de la variable dz’ — dz sur la précision
de mesure de la variation de grandissement. Supposons dans ce cas que la grille
de référence conserve son altitude d'un état de déformation & un autre et que les
microgrilles, initialement & la méme altitude (dz = 0) voient leur altitude varier
entre les deux situations. Examinons dans quelles conditions une telle correction
doit s’appliquer.

L’expression 2.60 se simplifie et en I'inversant on obtient directement la condition
recherchée.

|de —dz | < ﬂ- (2.63)

l

“=|D--
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On sait que dans la plupart des cas étudiés, la variation de grandissement ne dépasse
pas 1 %. Dans ces conditions, la variation d’altitude maximale | d2’ — dz | & ne pas
dépasser pour confondre les variations de grandissement subies par les microgrilles
avec celles subies par la grille de référence s’éléve & 0,005mm. Cette valeur est faible
et pour mieux représenter cette limite, relions-12 & la déformation longitudinale
d’un essai de traction ou de compression, en supposant que Ia grille de référence
est placée en dehors de la zone utile de I’éprouvette. On suppose alors que cette
variation d’altitude est seulement due A la variation des dimensions de la section de
I'éprouvette au cours du chargement. Donec | dz' — dz | peut étre relié 4 la variation
d’épaisseur de 'éprouvette.

| de |

2
Cette variation d’épaisseur se calcule 4 partir de la déformation transverse hors
plan qui est reliée elle-méme 4 la déformation longitudinale par le coefficient de
contraction transverse v*, en supposant que le matériau est isotrope.

|dz' —dz | =

(2.64)

de = —er.e = 1V er.e avec v=_= (2.65)

€L

D’el I'expression recherchée :
: *
|dz'—dz|=$.]q,| (2.66)

En supposant que v* = 0,5 et que l'on soit dans le cas d’une traction sur une
éprouvette d'épaisseur 3mm (valeur maximale pour nos études), la déformation &
ne pas dépasser pour négliger la variation de grandissement est de 0,6 %. C’est trés
restrictif, mais cette valeur est la valeur limite extréme pour une précision de 10~*
sur la variation de grandissement. Dans la réalité, I'épaisseur de I’éprouvette est plus
proche de 1,5mm, ce qui donne une limite de 'ordre de 1,33 %, plus raisonnable. La
limite est donc comprise entre 1 et 2 % et est généralement dépassée pour chaque
essai. On montre ainsi Pintérét de placer la grille de référence au plus proche des
microgrilles pour limiter cet effet.

Cas 3: Cus général

Le cas général permet d’étudier le poids respectif de chaque variable dans la déter-
mination de la valeur de l'erreur. En reprenant I'expression 2.60 et en majorant
l'erreur € par la somme des valeurs absolues de chaque terme, on obtient :

Adz
dg-| |51 IA’ .
L |—| —F55—+|—|.|dz' —dz 2.67

En remarquant que | %z- | est petit et que les termes | gA,- | et | f | sont égaux,

I’expression devient :

99r
T

€< H.( .|dz|+|dz’—dz|) (2.68)

g
Elle permet de montrer que I'effet de la variation de dz est pondéré par la valeur
de la variation de grandissement de la grille de référence. Le rapport des variations
des deux variables est au minimum de 100 pour une variation de grandissement
maximale de 1 %. Ainsi une différence d’altitude de 0,1mm entre la grille de référence
et les microgrilles a le méme effet qu'une variation d’altitude de 1um.
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TAB. 2.6 — tableau récapitulatif

£ =0,02mm™" dz < 0,5mm dz > 0,5mm

f_ dg _ 4g9r dg _ dgp i1
dz' — dz < 0,006mm ? = oo . = Eﬂ?—_

r_ dg __ dgr _ Addx' —dz) | dg _ dg» 1 _ Addz'—dz)
dz' — dz > 0,006mm . = 7 s = 9 TAdE n

Le tableau 2.6 fait un récapitulatif des différents schémas de correction des variations de
grandissement pour une erreur absolue inférieure ou égale a4 10~4.

Les situations pour lesquelles dz > 0,5mm sont peu probables dans la réalité puisque la grille
de référence posséde une épaisseur d’environ 0,03 mm et qu’elle est disposée 4 la surface de
I’échantillon proche des microgrilles. L’influence de dz’ — dz est plus critique puisque sa limite
est trés souvent atteinte au tout début de I’essai mécanique.

Comme on I'a souligné précédemment, cette variation d’altitude peut avoir pour origine Peffet
Poisson sur la géométrie de ’éprouvette. Il devient sensible & partir d’'une déformation de
Vordre de quelques pour-cent pour une éprouvette d’épaisseur 1,56 mm. I dépend fortement
de la position de la grille de référence par rapport aux microgrilles. Si toutes les grilles
sont placées dans le méme voisinage, habituellement la zone utile des éprouvettes, comme
on le préconisait précédemment, elles subissent les mémes variations de hauteur et D'effet
devient négligeable. La variation dz' — dz est également liée & la désorientation par rapport &
I’horizontale de 1’éprouvette sous charge et méme si la distance entre la grille de référence et
les microgrilles est faible, de 'ordre de quelgues millimetres, un angle inférieur A& un degré est
suffisant pour provoquer une variation d’altitude de 'ordre de 0,005 mm. Une telle situation
est la plus probable dans la réalité. Il faut alors corriger la variation de grandissement mesurée
de cette variation dz’ — dz dans la grande majorité des cas.

Pour effectuer la correction, il faut mesurer cette variation dz’ — dz. Elle est déterminée en
mesurant les variations de position du potentiometre de focalisation entre les situations foca-
lisées sur la grille de référence et sur les microgrilles & chaque état de déformation. Ensuite,
ces valeurs sont transcrites en variations d’altitude grace a la courbe d’étalonnage 2.13. Ce-
pendant, la sensibilité du potentiométre sur la qualité de la focalisation n’est égale qu’a un
1/4 de tour, soit 0,025mm, si bien qu'une variation de 5um n’est pas détectable. L’incertitude
de mesure de 0,025 sur dz’' — dz entraine une incertitude sur la détermination du gradient de
transformation moyen (5 10~3) supérieure & l'incertitude du calcul (10~4).

En conclusion, lerreur sur la détermination du gradient moyen est limitée par I’erreur de la
correction de la variation de grandissement. Cette erreur est fixe et liée & une limite physique
du MEB. Comme cette valeur est supérieure & I'imprécision pour une détermination de la
position des intersections de grilles au pixel prés, les gains en précision de la technique de
corrélation ne permettent pas d’améliorer la précision sur la détermination du gradient moyen.

Remarquons que le probléme pourrait étre résolu en enregistrant toutes les images avec la
méme focalisation (position du potentiométre de focalisation fixée), c’est-a-dire pour la méme
altitude. La focalisation de chaque image est réalisée par un réglage mécanique de I'altitude.
Dans ce cas, le grandissement est le méme pour chaque image et le probléme de la correction
de la variation de grandissement disparait. Cependant, un réglage mécanique d’altitude doit
exister méme sur les machines d’essais mécaniques in situ contrairement aux dispositifs actuels
pour lesquels la distance de travail est fixée autour de 30mm. Il doit également étre congu
pour atteindre une précision de positionnement inférieure a4 5um. A cause de la masse &
mouvoir, les solutions technologiques 4 adopter, en particulier la commande du déplacement
vertical et la liaison entre le béti de la machine d’essai et le corps mobile, doivent &tre soignées.
Cette conception est malgré tout réalisable puisque des solutions technologiques existent déja
comme celles des machines outils & commande numérique actuelles, autorisant une précision
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de positionnement de I'ordre du micrométre pour des conditions plus sévéres (effet dynamique,
sollicitations mécaniques autres que le poids...).

2.2.4 Implantation de la correction

On a choisi d’intégrer la correction des défauts géométriques d’images aprés la mesure par
corrélation, en post-traitement avec le calcul des composantes du champ local de déformation. La
technique de corrélation s’applique directement sur les images numériques brutes, sans intégrer
les défauts géométriques. Une autre possibilité consiste & corriger les images avant d’utiliser la
procédure de corrélation. Cette solution a été rejetée, car elle introduit des biais dans les images
numériques par l'atilisation d'une interpolation des niveaux de gris et d’un rééchantillonnage de
Iinformation.

En utilisant les images numériques brutes, il est nécessaire d’intégrer la présence des défauts
dans la procédure de corrélation. Ce développement n’est pas compliqué mais rallonge la liste des
opérations & effectuer pour chaque appariement de domaines homologues. Dans le cas contraire,
I’évaluation de 'approximation de la transformation matérielle est biaisée. L’erreur est d’autant plus
grande que ’approximation est complexe et 'amplitude des déformations locales est importante; tel
est le cas des rotations locales d’amplitude importante. Comme, dans cette étude, on vise les faibles
déformations, inférieures 4 5 %, et que les valeurs des paramétres des défauts sont trés proches des
valeurs idéales (k proche de l'unité, ¢ inférieur & 1° et la variation relative de grandissement entre
deux images inférieure ou égale 4 1 %), l'erreur commise est faible, du méme ordre de grandeur
que les défauts géométriques du deuxi®me ordre. De plus, les défauts géométriques ont une grande
importance & I'échelle de la zone analysée et une faible influence 4 P’échelle locale. Il est alors
raisonnable de s’en affranchir pour des raisons de simplicité dans cette premiére approche.

La correction de ces défauts a lieu sur les deux fichiers donnant respectivement les coordonnées
en pixels des points homologues dans les deux images. Avant d’effectuer le calcul des déformations
locales, ces coordonnées sont corrigées de la transformation inverse passant de 1’état numérisé 3
Pétat réel, dont I’expression est donnée par I'équation 2.5. Dans cette expression, on ne tient pas
compte de la rotation de corps rigide (§ = 0) qui s’élimine dans le calcul des déformations. Comme
le probléme du grandissement est relatif, on prend comme convention que Iimage initiale a un
grandissement de un et que I'image déformée subit la variation de grandissement £ On obtient les
expressions suivantes ot (z,y) et (X,Y’) sont respectivement les coordonnées des points homologues
dans P'image déformée et dans I'image initiale. (z',y") et (X’,Y”) sont les coordonnées réelles. «y est
la variation de grandissement 1 + ‘—if.

X' = X +ksin(@)Y (2.69)

Y = keos(d)Y (2.70)

g = Ztksin(d)y (2.71)
it

¥y = —-—"‘“"f:“")y (2.72)

2.2.5 Conclusion: gain en précision et défauts non corrigés
Dans cette section, nous essayons de mettre en évidence les gains en précision relatifs aux
corrections des distorsions d'images développées précédemment.

La correction des variations de grandissement influence directement la détermination du gra-
dient de transformation moyen sur la zone analysée. La variation de grandissement subie pour la
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grille de référence est évaluée avec la précision de calcul du gradient moyen (1074). Les gains de
cette correction sont limités par 'incertitude sur la détermination de la variation d’altitude entre
la grille de référence et les microgrilles qui s’éléve 4 0,5 %. Comme 'amplitude des variations de
grandissement est au maximum de 1 %, les gains réels s'élévent au maximum 4 0,5 % sur 'intensité
des composantes du gradient et restent finalement limités.

La correction des défauts géométriques k et ¢ agit également majoritairement sur la précision
de la détermination du gradient de transformation moyen. Le calcul du gradient de transformation
résiduel S,

8§ = Fy;! Fines (2.73)

aprés application de la correction Fy, sur le gradient mesuré K., dans le cas d’'un mouvement de
corps rigide, permet d’estimer les gains réalisés. Par exemple, dans le cas d’une rotation plane de
—907, le gradient mesuré F,.; est le suivant:

mes = (,03107 4,1 1075 FJBe* = 0,96420 4,1 1075

Fmes = —1,03691 +4,1 1075 Fipes =0,02327 4,1 1078 (2.74)

et n’est pas égal 4 I’expression attendue pour une telle rotation

Fyes = ( -(-)1 [1} ) . (2.75)

Aprés correction avec k = 0,96430 £3,9 107° et ¢ = —0,223° +2,3 1073, le résidu S est de ’ordre
de grandeur de l'imprécision de calcul:

S11—1=-7,76 1071 +£1,26 10~* S;» =-58910"% +1,22 10~* 9.76
Sy = 8,43 10~¢ +1,32107¢ Sy =25810"¢ +1,29 10~¢ (2.76)
alors que, sans correction, I'incertitude s’éléve 4 plusieurs 1072. Un gain moyen de 100 est appré-
ciable. Le gain sur chaque composante n’est pas uniforme et traduit le fait que d’autres défauts non
corrigés existent. L’incertitude sur les composantes du résidu est supérieure & celles du gradient
mesuré car elle cumule en plus les incertitudes sur la détermination des paramétres k et ¢.

Les gains de la correction des distorsions d'images apparaissent également sur l'incertitude
de la mesure des déplacements des intersections de grille. Voyons maintenant comment de telles
corrections modifient les résultats initiaux présentés dans le tableau 2.2 de la section 2.1. Les
nouveaux résultats sont donnés dans le tableau 2.7. Remarquons que la correction des variations

TaB. 2.7 - E‘cart—type des erreurs en pizels

Pas transf. Translation Rotation
o, global 0,200 0,666 0,540
o, local 0,080 0,200 0,201
oy global 0,160 0,630 1,340
oy local 0,050 0,300 0,253

de grandissement n’est pas nécessaire, puisque ces tests sont réalisés sur la platine d’observation
du MEB A& distance de travail fixe.

Les erreurs relatives & la configuration tournée sont maintenant similaires aux erreurs de la
configuration translatée et témoignent des gains en précision de la correction des défauts k et ¢.
Ils apparaissent & la fois sur les deux indicateurs d’erreurs (o local et o global), mais ils sont plus
importants pour les erreurs globales puisque la correction agit principalement sur la détermination
du gradient moyen sur la zone analysée. Les erreurs relatives aux deux autres transformations
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de corps rigide sont trés peu modifiées et restent plus importantes que la précision théorique,
spécialement pour l’erreur globale. Cela signifie que la correction des défauts géométriques mise en
Jjeu n’est pas suffisante pour corriger tous les défauts du premier ordre. Les erreurs résiduelles sont
lides & la part restante non modélisée de la transformation reliant les coordonnées planes d’un point
de la surface observée & la position en pixels dans 'image numérique: les aberrations géométriques
non linéaires. On a recensé plusieurs phénoménes que I'on décrit 4 la suite.

La premiére source d’erreurs est liée aux aberrations de pilotage de la carte de numérisation.
Elles se traduisent par deux phénoménes qui affectent & la fois les erreurs globales et locales. Les
effets qui provoquent des erreurs globales ont pour origine les erreurs moyennes de rectitude du pilo-
tage horizontal et sont sensibles sur les bords des images pour le systéme de numérisation utilisé. Ils
n’affectent qu’une petite zone (une bande d’une centaine de pixels) et leur amplitude est en général
importante, comme en témoigne la figure 2.16. Elle représente la distorsion d’une grille numérisée

Fi1G. 2.16 — Représentation Moiré des défouts de bords, image 4096 x 4096 pizels, 550um x 545um

avec une image 4096 x 4096 pixels mise en évidence par effet Moiré entre cette image et une trame
de numérisation plus grossiére (1 pixel sur 4). Ces défauts sont indépendants du grandissement
et des auntres paramétres du MEB et se retrouvent systématiquement dans toutes les images. La
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suppression de ces défauts entrainerait une amélioration que I'on peut estimer a environ 0,4 pixel
sur Iécart-type des erreurs, puisque l'erreur globale pour la situation sans transformation n’inclut
pas l'effet de ces défauts. Leur identification est difficile en raison de leur caractére dépendant de
la position dans I'image. Leur correction est plus facile puisque cette erreur est systématique et
peut s'implanter avec la correction des défauts k et ¢ en post-traitement au moment du calcul
des déformations locales. L’amplitude de ces défauts peut étre minimisée dans la mesure ou les
déformations restent faibles et que toutes les images sont centrées approximativement autour du
méme repére, ou encore en utilisant des images de méme résolution mais de taille plus petite et
décentrées du coté opposé aux défauts.

-1.3 -0.88 =-0.66 =0.)5 —0.01C +0.20 +0.59 +0.%0 +1.2 +1.5 1.0 -2.3 -2.0 -1.6 ~-1.2 =-0.83 =0.46 -0.004 +0.28 +0.66 +1.0 ri.d4
: ] T D T T T T T O T
defoll & defo22 %

F1G. 2.17 — Défauts de la carte de numérisation : F1G. 2.18 — Défauts de la carte de numérisation :
carte de la déformation transversale carte de la déformation longitudinale

-1.5 -1.2 =1.0 =-0.77 -0.53 -0.30 -0.058 +0.18 +0.42 +0.65 +0.8%
S

defol2 %

F1G. 2.19 — Défauts de la carte de numérisation : carte de la déformation de cisaillement

La précision locale de la méthode de mesure s’explique par les imprécisions locales du pilo-
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tage. La commande de position du faisceau d’électrons est codée sur 12 bits avec une imprécision
de 0,3 bit (donnée constructeur). Elle se traduit par une erreur de mesure du champ local de
déplacement de 0,3 pixel, ce qui explique la valeur des écarts-types locaux pour une translation et
une rotation. La répartition de ces défauts dans une image n’est pas aléatoire et 'effet se traduit

sur les cartes de déformation par un phénoméne de bandes, comme on peut 1'observer sur les figures
2.17 et 2.18.

Elles représentent le phénomene sur les cartes des déformations longitudinales et transversales
pour une translation de corps rigide. Ce phénomeéne altére moins la carte des déformations de
cisaillement comme le montre la figure 2.19, ce qui prouve que la correction des défauts géométriques
k et ¢ est optimale et que toute distorsion homogéne est déja éliminée. Il s’interpréte comme
une imprécision dans les valeurs des tensions des pilotages horizontal et vertical. Le phénoméne
est beaucoup moins marqué horizontalement. Dans le cas vertical, la répartition des bandes est
régulitre de période environ 350 pixels, soit une période d’environ 2V en supposant qu’une image
4096 x 4096 pixels corresponde & un pilotage en tension de +10V. Remarquons également qu’au
milieu de chaque carte (déformations longitudinale et transversale) une bande plus importante est
présente, certainement due 3 Vinversion du signe des tensions de pilotage. Les bandes ont une
épaisseur de Pordre de quatre pas avec le schéma de dérivation discréte utilisant les quatre plus
proches intersections voisines. Ce phénoméne de bandes est reproductible d’une image & une autre,’
quels que soient les paramétres du MEB et du temps d’acquisition par pixel. Cette constatation
prouve que ces défauts sont uniquement liés aux défauts de pilotage de la carte de numérisation.
Comme la répartition de l'erreur n’est plus aléatoire, 'imprécision sur la mesure de la déformation
locale pour un pas de grille de 30 pixels n’est pas égale & 0,3/30\/5 =~ 0,7%, ol 0,3 est I’écart-type
des imprécisions de déplacement sur toute I'image (voir le tableau 2.7). Le phénoméne se traduit
par une erreur supérieure, de l'ordre de 1 % d’aprés les cartes précédentes.

La deuxidme famille de défauts qui s’ajoute aux précédents correspond aux fluctuations dans le
temps de la position du faisceau d’électrons pour une position commandée. Ils se décomposent en
leur évolution moyenne sur 'image et leurs fluctuations autour de cette valeur.

" Leur évolution moyenne témoigne d’une dérive du faisceau lors du balayage d’une image, dont
Peffet est amplifié par la durée d’acquisition. Cette dérive trouve certainement son origine dans
les phénomenes d’hystérésis dans les lentilles électromagnétiques. Elle est mise en évidence sur
la figure 2.20. Cette courbe représente 1'évolution des déplacements moyens horizontal et vertical
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Fic. 2.20 — Dérive moyenne du faisceau en FIG. 2.21 — Fluctuations locales de la position
fonction du temps du faisceau en fonction du temps

a

en fonction du temps pour une durée supérieure & celle nécessaire & l’acquisition d'une image
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4000 x 4000 pixels avec un niveau de bruit acceptable. Les déplacements sont obtenus & partir
de I'analyse d’une succession d’images d’'une grille. Toutes les deux minutes, une image 512 x 512
pixels est acquise avec un temps d’acquisition par pixel de 50us et un grandissement de 1600.
La méme amplitude de balayage qu'une image 4096 x 4096 pixels est choisie mais un pixel sur 8
est retenu. Cette démarche est adoptée pour s’affranchir des défauts de la carte de numérisation.
Les déplacements de 169 intersections de grille sont analysées statistiquement. Pour cet exemple,
Iévolution du défaut moyen est plus importante verticalement et représente aprés 20 minutes un
décalage d’environ 2 pixels, ce qui correspond & 16 pixels pour une vraie image 4096 x 4096 pixels.
Dans ce cas, une déformation moyenne apparente de l'ordre de 0,4 % est mesurée. Remarquons
que la courbe de la figure 2.20 représente une situation particulitre. L’amplitude de I'évolution
de cette dérive moyenne est modifiée par la valeur des paramétres de réglage du MEB (courant,
grandissement...) et de balayage (vitesse, amplitude...) mais aussi par I'histoire de leurs variations,
comme tout phénoméne d’hystérésis. Il est certain que, sans aucune variation des parametres,
évolution de la figure 2.20 sature A partir d’un temps supérieur 4 la durée maximale d’acquisition
d’une image 4000 x 4000 pixels. Pour un essai mécanique in sity, Pobservation de I'éprouvette et
acquisition des images engendrent beaucoup de fluctuations des paramétres, si bien que I'évolution
de la, dérive est différente d’une image & I'autre et est & déterminer & chaque image. Soulignons que
le mode de balayage de 'image ne modifie pas 'évolution de cette dérive.

Les fluctuations locales autour de la dérive moyenne pour une méme image sont faibles et leur
amplitude n’évolue pas avec le temps comme le montre la figure 2.21. Elle représente 1’évolution
de l'écart-type des fluctuations et de P’écart maximum en fonction du temps. Les écarts-types
déterminés sont comparables & ceux de I'indicateur local du tableau 2.7. Remarquons que, dans cette
configuration, on obtient une erreur plus faible que la valeur théorique. Ce phénomene s’explique
par la présence de rayures de polissage qui s’ajoutent au contraste de la grille et qui permettent
une corrélation plus précise. La figure 2.22 présente un exemple de la répartition des fluctuations
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FIg. 2.22 — Fluctuations locales de la position du faisceau dans une image

au sein d’une image: celle-ci ne correspond pas A celle d’'un phénoméne purement aléatoire. Les
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variations sont trés rapides avec une vitesse supérieure & celle du balayage et sont influencées par
un phénoméne 1ié au MEB.

Comme ces fluctuations locales sont du méme ordre de grandeur que la précision théorique,
leur correction n’est pas utile. D’ailleurs celle-ci est impossible d’aprés le caractére aléatoire de
leur évolution. La correction de la dérive moyenne s’impose puisqu’elle agit an premier ordre sur
la précision de la déformation moyenne sur la zone analysée. Pour cela, il est nécessaire d’identifier
pour chaque image la dérive moyenne. Une démarche de mesure consiste 4 acquérir immédiatement
aprés la fin de I'image considérée de nouveau le haut de la méme zone (quelques lignes de grille).
La dérive moyenne est alors mesurée en corrélant avec la technique de mesure la partie commune
des deux images. L’évolution de cette dérive supposée réguliére en fonction du temps d’acquisition
est traduisible sous forme d’un gradient de transformation parasite que ’on peut intégrer dans la
démarche de correction établie pour les défauts géométriques k et ¢. Notons que Dintégration de
ce défaut dans la procédure d'identification de k et ¢ permettra une détermination plus précise de
ces derniers.

L’'inventaire de 'ensemble des défauts géométriques et de leurs caractéristiques se résume dans
les quelques équations suivantes. Le champ de déplacement mesuré U,, est égal au champ réel U
auquel s’ajoutent trois champs parasites:

— les erreurs dues aux variations de grandissement U (42)3
g

— les erreurs de la carte de pilotage et de numérisation U,,,,, et
— les erreurs de dérive du MEB Uyt p.

Qm =U + Q(E’g) + Qcarte + QMEB (2-77)

Les erreurs dues aux variations de grandissement sont constantes et limitent au premier ordre
la précision de la détermination du gradient moyen de transformation Frnoy & 0,5 %.

Les erreurs de la carte sont fixes et se décomposent en trois termes:

— les erreurs homogénes résultantes des défauts géométriques & et ¢ Q(k,¢),
- les erreurs résultantes des défauts sur les bords Uy, 45,

— les erreurs locales de pilotage Up;ipage-

Qcarte = g{k,q&) + g-—bords + Qpilatage
précision sur Froy Froy Frocat
, (2.78)
erreur sur IJ 0,4 pixel 0,3 pixel
erreur sur ¢ 0,01oy% 1%

Chaque terme agit au premier ordre sur la précision de la détermination de Fnoy, excepté le
dernier terme qui agit sur la précision locale. On rappelle également pour chaque terme Pamplitude
des erreurs sur les déplacements et sur la déformation.

Les erreurs de dérive du MEB se décomposent en deux termes:

— leurs évolutions moyennes U 444,
~ leurs fluctuations I Fluctuations
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Umvep = Udsrive + Uftuctuations
précision sur Finay Fiocat
(2.79)
erreur sur [J 16 pixels 0,05 pixel
eITeur sur € 0,4% 0,001%

En conclusion, la procédure de correction établie dans cette section {correction de k, ¢ et d9)
permet de diminuer I’amplitude des erreurs globales sur la zone analysée. La correction des défants
de bords et de dérive moyenne permettrait encore d’affiner la mesure de la déformation moyenne.
Cependant, sa précision est tributaire de erreur sur ’estimation de la variation de grandissement,
de 'ordre de 0,5 %, si bien qu'elle reste inférieure 4 la précision de calcul avec une précision
subpixel. Méme si 'imprécision donnée par 1’étude statistique sur une image entiére uniquement
avec la correction établie ici est importante, la précision locale évaluée sur une centaine de points
voisins les plus proches est meilleure et c’est cette valeur qui est la plus déterminante pour la mesure
des hétérogénéités de déformation. Elle fixe la précision réelle de la mesure de déformation locale.
En V’absence de la correction des défauts de la carte de pilotage et de numérisation, cette derniére
est limitée 4 1 % pour un motif de grille en croix.
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2.3 Influence des parameétres d’acquisition

La section 2.1 sur 1’évaluation de la précision de la mesure a montré que les erreurs locales sur
les déplacements en 'absence de transformation sont plus importantes dans le cas réel (0,08) que
pour les simulations (0,05). Cette différence s’explique en partie par un choix non optimal des pa-
ramétres d’acquisition des images. Ce choix est guidé par 1'expérience acquise depuis de nombreuses
années pour l'observation de divers échantillons. La démarche retenue consiste & trouver le jeu de
parameétres permettant d’obtenir la meilleure résolution: la taille de faisceau la plus faible pour
un niveau de bruit de fond acceptable. Il s’avére que cette démarche ne fournit pas les paramatres
optimaux d’acquistion des images numériques nécessaires pour la détermination quantitative du
champ local de déformation par la technique de corrélation avec la meilleure précision de mesure.

On se propose dans ce chapitre d’étudier 'influence de certains paramétres d’acquisition liés
au MEB et au systéme de numérisation des images sur la précision de la technique de corrélation.
Cette réflexion s’effectue au travers des études sur I'influence du bruit de fond des images et de la
taille du faisceau d’électrons.

La section 2.3.1 est consacrée au probléme du bruit de fond tandis que la section 2.3.2 aborde
le probléme de la taille du faisceau, appelée aussi taille de sonde.

2.3.1 Influence du bruit de fond
Quantification du niveau de bruit

On ne prétend pas réaliser une étude exhaustive sur la quantification du bruit de fond des
images numériques issues du MEB. Une telle étude est trop vaste étant donné le nombre impor-
tant de parametres qui influent sur le niveau de bruit. De plus, les plages de ces paramétres sont
également. vastes, ce qui génére un nombre important de combinaisons possibles. On cherche plutét
4 donner les caractéristiques principales de ce bruit. On s’appuie pour cela sur quelques cas d’images
acquises dans des conditions usuelles, guidées par ’expérience d’observations qualitatives cherchant
a atteindre la meilleure résolution (taille de faisceau la plus fine).

Prenons 'exemple d’une image 512 x 512 pixels bruitée prise dans des conditions usuelles (U =
20kV, I = 3nA, WD = 14mm, 50us par pixel). Elle correspond a 'observation d’une grille d’or
sur un substrat de cuivre. Pour minimiser I'amplitude des défauts de décalage, la méme amplitude
de balayage qu'une image 4096 x 4096 est choisie mais un pixel sur 8 est retenu. Un grandissement
égal & 1600 est nécessaire pour garder la méme résolution. Pour quantifier son niveau de bruit, il
faut extraire le signal du bruit des informations de la grille. Pour cela, il faut acquérir de nouveau
la méme image et en faire la différence avec la premiére. Pour chaque image, les niveaux de gris g
sont la somme du signal de la grille f et du signal du bruit b:

Vi=lou?2g,=f+b. (2.80})

Comme les images sont codées sur 8 bits ([0, 255]), les niveaux de gris de la différence d doivent
étre divisés par 2 et translatés de 127.

1 1
d= 5(92 —-q1)+ 127 = 5(52 —b) + 127 (2.81)
Les histogrammes de ces niveaux de gris pour les deux types de capteurs, électrons secondaires et
rétrodiffusés sont représentés dans la figure 2.23. On constate que la répartition est pratiquement
gaussienne. Les courbes théoriques gaussiennes passant au plus prés des points réels se superposent
trés bien aux courbes réelles. Le bruit est donc le résultat d’un phénoméne aléatoire. Le traitement
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TAB. 2.8 — Traiternent statistique des niveauz de gris

électrons secondaires | rétrodiffusés
moyenne 127,5 127,8
écart-type 4 4,2

statistique de ces niveaux de gris est donné dans le tableau 2.8. Pour cette représentation, la
moyenne des niveaux de gris doit &tre égale & 127 si la moyenne du bruit est nuile, ce que I'on vérifie
expérimentalement. Comme by et b sont deux représentations particuliéres du méme phénomeéne
supposé aléatoire, ils possédent le méme écart-type o. L’écart-type des niveaux de gris de 'image
de la différence oy est alors égal A I'écart-type du bruit de fond divisé par V2.

2 2
Y S T
ad—\/4 Mty (2.82)

On en déduit les caractéristiques du bruit qui sont données dans le tableau 2.9.

TaB. 2.9 - Caractéristiques du bruit

électrons secondaires | rétrodiffusés
moyenne 0 0
écart-type 5,6 5,9

Les fluctuations par rapport & la valeur moyenne sont de 'ordre de 5 niveaux de gris et sont
supérieures 4 celles pour des images optiques ou de caméra CCD ou le niveau de gris est seulement
altéré d'un ou deux niveaux. Pour ces acquisitions, le niveau de bruit est déja atténué car on a choisi
un temps d’acquisition par pixel de 50us, dix fois supérieur A la valeur minimale pour 'acquisition
la plus rapide et un courant important (3 10~° A), également dix fois supérieur 4 la valeur utilisée
pour atteindre la résolution maximale. Dans la suite, on étudiera 'influence du temps d’acquisition
et du courant sur la valeur du niveau de bruit et on verra que les fluctuations peuvent étre bien
supérieures, plusieurs dizaines de niveaux de gris (voir figure 2.25).
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Parameétres controlant le niveau de bruit

Ce phénomeéne de bruit de fond a pour origine:

— les fluctuations de la réponse de I'électronique du MEB et du capteur d’électrons,
— les fluctuations de I’émission des électrons sur la période de temps d’acquisition,
— les variations de P'interaction électrons/matidre,

Différents paramétres jouent sur I'amplitude de ce bruit aléatoire : ceux qui régissent I'interaction
électrons/matiére et ceux qui caractérisent I’observation.

— Le premier parametre est la nature des électrons mesurés (électrons secondaires (SE) ou
électrons rétrodiffusés (BSE) pour le MEB utilisé dans cette étude) qui servent i établir
I'image numérique finale. Le rapport signal sur bruit est meilleur avec les électrons secondaires.
La réponse du capteur dans cette configuration est moins bruitée, entrainant une image de
meilleure qualité. Les différences de niveau de bruit entre les deux situations sont faibles
(1 & 2 niveaux de gris) pour une distance de travail faible (autour de 10mm), comme on
peut Papprécier avec les résultats précédents (voir tableau 2.9). Or la configuration des essais
mécaniques in situ se caractérise par une distance de travail importante (environ 30mm)
qui devient critique pour les électrons rétrodiffusés. Le rendement de leur capteur est faible
pour de telles distances de travail entrainant un niveau de bruit important. Ce phénoméne
s’explique par un nombre d’électrons rétrodiffusés réémis plus faible que pour les électrons
secondaires. Pour ces raisons, les électrons rétrodiffusés sont moins utilisés en pratique bien
que, par leur origine physique, ils respectent plus rigoureusement la condition d’invariance du
contraste d’une image i autre.

~ Le deuxiéme paramétre est Pénergie cinétique que ’on transmet aux électrons au niveau du
canon. Elle est liée directement 4 la tension d’accélération entre la cathode et I’anode. On
travaille habituellement, pour les matériaux que 1’on étudie, avec une tension de 20kV. En
dessous de cette valeur, la résolution est insuffisante pour une observation correcte lors d’un
essai mécanique in situ. Au-deld, les différences et les gains sont infinitésimaux. L’influence
de ce paramétre peut étre négligée dans cette étude, puisque ces gains doivent &tre du second
ou du troisiéme ordre. Ils dépassent le cadre de cette étude qui tente d’établir les principales
tendances en vue d’en corriger les défauts.

— Un facteur important est le nombre d’électrons réémis dans I'interaction électron/matigre. Il
est fonction de la taille du faisceau qui vient impacter la surface de 1'échantillon, définissant la
zone irradiée pour un matériau donné, et de la durée pendant laquelle on compte ces électrons.
Le premier paramétre est lié au courant qui passe dans les lentilles condenseuses du MEB.
Cet aspect est discuté dans la section 2.3.2. Le second paramétre est fixé par le systéme d’ac-
quisition, soit un temps par pixel, soit un temps par ligne suivant le systéme de numérisation
employé. Les variations possibles sont importantes, environ deux décades, de quelques 10us &
quelques 1000us par exemple pour le temps d’acquisition par pixel. Ce paramétre est essen-
tiel dans cette analyse et permet d’obtenir les conditions optimales d’acquisition. Cependant,
les temps d’acquisition par pixel les plus importants entrainent des durées de numérisation
conséquentes pour les images haute résolution, plusieurs heures. De telles durées ne sont pas
raisonnables dans le cadre d’un essai mécanique in situ dans la chambre du MEB. On se
limite en particulier pour les images 4096 x 4096 pixels & un quart d’heure, correspondant &
un temps d’acquisition par pixel limite de 50us.

~ Enfin, le niveau de bruit est lié & I’angle solide par lequel le capteur d’électrons voit la
surface de I'échantillon, soit le nombre d’électrons susceptible d’étre mesuré. Il est fonction
de la distance de travail qui reste fixe pour un essai mécanique in situ par la conception des
machines d’essais. On n’étudie donc pas cet aspect.
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F1G. 2.24 — Paramétres liés au niveau de bruit

La figure 2.24 résume l'ensemble des paramétres agissant sur le bruit de fond et leur ordre
d’importance représenté par un chiffre de 1 4 5. 1 correspond 4 I'ordre d’'importance le plus grand.

On ne retient parmi les deux classes de facteurs que les deux seuls paramétres prépondérants
qui sont la durée d’acquisition pour un point de mesure et le courant. On a étudié plus en détail
leur infiuence sur le niveau de bruit pour leur plage de variation. La méme analyse que celle
de la section précédente est menée avec des images et des conditions d’acquisition semblables.
L'influence du courant est étudiée pour un temps d’acquisition de 50us et celle de ce dernier pour
un courant de 3 102 A. La figure 2.25 présente les résultats pour les deux types d’électrons dans
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une représentation semi-logarithmique. Les électrons rétrodiffusés restituent un bruit de niveau
plus important sur les deux plages de variations, comme on I'a déja observé ponctuellement dans
la section précédente. L’évolution du niveau de bruit avec le temps d’acquisition par pixel est
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régulidre. Il commence par un niveau important, plus d’une dizaine de niveaux de gris, pour la
vitesse d’acquisition la plus rapide. On observe une décroissance du niveau avec I'augmentation
de la durée d’acquisition qui est de plus en plus limitée. Pour les temps d’acquisition supérieurs &
2003, les phénomeénes de décalage dus & la dérive du faisceau du MEB apparaissent dans les images.
L’image de la différence de deux images de la méme grille fait apparaitre des niveaux de gris autres
que ceux du bruit de fond qui altérent le calcul des caractéristiques du bruit, en particulier P’écart-
type. L’évolution du niveau de bruit est rendue chaotique, en fonction de ’amplitude des décalages
présents dans les images analysées et sa tendance moyenne se traduit par une augmentation du
niveau de bruit. En I’absence de ces décalages, cette évolution naturelle doit tendre vers une valeur
nulle. L’évolution avec la valeur de l'intensité du courant se décompose en deux tendances. Pour
les courants inférieurs & 3 109 A, la décroissance du niveau de bruit est rapide. Elle s’explique
par une augmentation du rendement de I'interaction électron/matiére avec I'intensité du courant.
Au-deld de cette valeur de 3 107% A, Iévolution du niveau est faible et méme s’inverse pour les
€lectrons rétrodiffusés. Pour ces valeurs de courant, le rendement de I'interaction électron/matiére
est maximal. Le bruit restant a pour origine les fluctuations de 1’électronique des capteurs qu'il est
plus difficile d’atténuer par une augmentation du courant. Dans le cas des électrons rétrodiffusés, une
augmentation du courant est méme néfaste. Soulignons que pour ces valeurs aucun phénomene de
décalage n’a été observé pouvant expliquer cette augmentation du niveau de bruit. La comparaison
des évolutions les plus rapides des deux phénoménes (avant 3 10~? 4 et avant 50us) montre qu’une
variation d'une décade de courant diminue davantage le niveau de bruit (-10 niveaux de gris)
qu'une décade de temps d’acquisition par pixel (-6 niveaux de gris). Soulignons que ’étude de ce
phénoméne est menée pour un couple de matériaux observés (grille, substrat) particuliers, une grille
d’or déposée sur un substrat de cuivre. Comme le niveau de bruit est intimement lié & la physique
de l'interaction électron/matiére liée aux matériaux excités, les niveaux de bruit et les évolutions
pour ces deux paramétres peuvent étre modifés d'une situation 4 une autre.

Elimination du bruit de fond

Le meilleur reméde pour réduire le bruit de fond est d’optimiser au mieux tous les paramétres
qui agissent sur son niveau.

Comme on I'a vu, la distance de travail et la tension d’accélération sont fixées, dans le cas d’un
essai mécanique in sify, & environ 20kV pour la tension et & 30mm pour la distance de travail. Il
faut ensuite optimiser le courant et le temps d’acquisition par pixel. Plus le courant est important
et plus la taille de sonde est importante: le nombre d’électrons est plus important et le signal
du capteur d’électrons a un niveau plus haut, se détachant plus nettement du bruit de fond. On
verra dans la section 2.3.2 que ce paramétre agit également sur la précision dans le méme sens. On
choisit donc un courant de sonde relativement important de I'ordre de 1073 A d’aprés la courbe de
la figure 2.25.

Le temps de comptage des électrons par point d’acquisition est choisi le plus grand possible
pour intégrer au maximum dans le temps les fluctuations dues au bruit. Cette intégration consiste
3 réaliser une moyenne dans le temps. Plus cette durée est importante et plus le temps pour acquérir
une image est grand. Ceci peut étre pénalisant car le comportement des matériaux étudiés n’est
Jamais indépendant du temps (voir les études micromécaniques de la deuxiéme partie). Cet aspect
est discuté dans le chapitre 3 sur les choix de paramétres associés i la méthode de mesure pour
un cahier des charges donné. Il faut aussi remarquer qu'un temps d’acquisition supérieur & une
quinzaine de minutes pour une image haute résolution 4000 x 4000 n’est pas raisonnable car il
devient difficile d’effectuer un essai mécanique en une journée. Ceci est d’autant plus vrai que on
désire étudier plusieurs états de déformation sur une zone représentative nécessitant I’acquisition
de plusieurs images.
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Une autre solution est souvent employée: il s’agit de la sommation d’images. Elle consiste &
acquérir des images avec la vitesse de balayage la plus importante, & les sommer et ensuite i
réajuster I'échelle des niveaux de gris sur 8 bits. Ce n’est plus une moyenne dans le temps mais une
moyenne sur les niveaux de gris des pixels. Plus le nombre d’images est important et moins le niveau
de gris moyenné est bruité. La réussite de cette méthode est fonction de la rapidité du phénomene
physique observé et de la chaine d’acquisition & restituer un signal fidéle. Pour nos applications
en microscopie électronique 4 balayage, le signal relatif 4 Pinteraction électron/matitre est plus
stable sur une durée importante, particuliérement avec 'utilisation des électrons rétrodiffusés. Un
balayage plus.lent est recommandé et cette méthode est moins efficace quune intégration en temps.
Elle n’est pas employée dans cette étude.

Influence sur la précision

La mise en évidence du phénomeéne sur images simulées est plus facile car elle permet de séparer
les problémes couplés dans la réalité. On peut alors étudier un seul probléme 3 la fois. De plus, les
images réelles présentent des défauts géométriques qui viennent masquer les autres phénoménes.
Pour les images haute résolution 4000 x 4000, I’amplitude des défauts géométriques non homogeénes
est trop importante et rend impossible la mise en évidence de l'influence du bruit de fond.

La mise en évidence du phénoméne est conduite pour des images simulées. Pour s’affranchir des
effets de 'approximation de la transformation matérielle, on s’intéresse uniquement aux erreurs sur
les déplacements mesurés pour des translations subpixel et la mesure s’effectue avec la variante de
la technique de corrélation utilisant la méme description.

Les images simulées sont construites selon la méthode présentée dans la section 2.1. On leur
ajoute un bruit gaussien de moyenne 127 en niveaux de gris et d’écart-type variable de 0 4 40 en
niveaux de gris. La valeur nulle correspond & une image parfaite et 40 est choisie comme limite
maximale bornant les valeurs expérimentales mesurées dans les images utilisées. On rappelle que
I'épaisseur de la ligne est égale & trois pixels.

- Evolution de la précision

On étudie l'influence du niveau du bruit gaussien sur ’erreur de la mesure des déplacements.
La figure 2.26 donne I’évolution de la précision des déplacements subpixel (erreur moyenne et
écart-type) en fonction de 'amplitude du bruit. Les tests sont réalisés pour les deux natures
d’interpolation : bilinéaire et bicubique. On constate que les erreurs moyennes restent proches
de zéro, mais ont tendance i fluctuer davantage pour les niveaux de bruit élevés. L’écart-
type de l'erreur est trés sensible au bruit. Il croit avec le niveau de bruit et 'erreur pour
les images les plus bruitées (niveau 40) est presque trois fois supérieure a celle des images
parfaites. Les deux interpolations donnent la méme tendance: I'interpolation bilinéaire est
plus pertinente aux faibles niveaux de bruit alors que l'interpolation bicubique I’est aux plus
hauts niveaux de bruit. Cependant, ces différences restent faibles par rapport  1’évolution du
phénomeéne lui-méme et ne permettent pas de conclure sur le choix de la nature de 'interpola-
tion la plus pertinente. Remarquons que les résultats de chaque direction sont semblables. Les
faibles différences observées sont dues au fait que chaque mesure de déplacement correspond
a une réalisation particuli¢re du bruit de fond. Certaines réalisations sont plus favorables que
d’autres et entrainent ces différences. Dans la suite, on ne présente que les résultats pour la
direction z.

Pour mieux comprendre la diminution de la précision de la mesure, il est intéressant d’étudier

I’évolution de la variation du coefficient de corrélation en fonction du niveau de bruit au
voisinage du minimum.
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- Evolution de la variation du coeflicient de corrélation

La figure 2.27 représente cette évolution dans la direction z pour un déplacement nul et
pour I'interpolation bilinéaire. Plus le niveau de bruit croit et plus la courbe du coefficient de
corrélation se translate vers le haut ; le minimum augmente. Ceci est normal puisque le bruit
de fond dégrade les images: leur niveau de ressemblence est alors moins bon. On remarque,
également, un phénoméne plus important : 'augmentation du niveau de bruit dans les images
modifie I'évolution de la variation du coefficient de corrélation et fait apparaitre deux minima.
Il y a perte d’unicité de la solution. L’apparition de la discontinuité en zéro est liée & la nature
bilinéaire de I'interpolation qui ne garantit pas la continuité des pentes pour chaque valeur
entiére de pixels. Les minima apparus n’ont pas de réalité physique puisque la solution doit
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Coefficient da correlation

étre en zéro. L’erreur commise lorsque la procédure de minimisation converge vers un de ces
minima, est importante, de 'ordre de 0,2 pixel pour le niveau de bruit 40.

En utilisant I'interpolation bicubique, la discontinuité en zéro disparait, mais le phénoméne
n’est pas résolu, comme on peut le voir sur la figure 2.28. Dans cette configuration, le co-
efficient de corrélation présente un minimum unique, mais celui-ci n’est pas la solution du
probléeme physique. L’abscisse du minimum oscille autour de la position zéro de manidre
aléatoire. L'interpolation bicubique, bien que plus performante sur les aspects de continuité
des variations de niveaux de gris, ne permet pas de résoudre le probléme.

Le phénoméne observé pour un déplacement imposé nul donne 'erreur maximale, comme
le montrent les figures 2.29 et 2.30 pour les deux types d’interpolation. Elles représentent
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déplacement sur le coefficient de corrélation déplacement sur le coefficient de corrélation
suivant x : interpolation bilinéaire suivant x : interpolation bicubigue

P’évolution de la variation du coefficient de corrélation en fonction de I'intensité du déplacement
subpixel dans la direction z pour le niveau de bruit maximum. Les déplacements imposés
sont une translation diagonale pour laquelle les deux composantes du déplacement w et v
sont égales. En tracant I’évolution de lerreur sur le déplacement en fonction de son ampli-
tude, on remarque que I'effet du bruit de fond n’a pas la méme amplitude. Les figures 2.31
et 2.32 présentent ’évolution de la valeur moyenne et de ’écart-type de l'erreur de me-
sure en fonction de I'amplitude du déplacement imposé, pour les différents niveaux de bruit
étudiés. On constate que plus les déplacements subpixel sont importants jusqu'd la valeur
de 0,5 et plus Peffet du bruit est diminué. Au-deld de cette valeur, le phénoméne est in-
versé par symétrie. Remarquons que pour les déplacements faibles (inférieurs & 0,1 pixel),
I'erreur de mesure est due aux fluctuations, l'erreur moyenne étant faible alors que pour les
déplacements plus importants, elle a pour origine une erreur systématique, 1'écart-type étant
faible. L’évolution du phénomene est d’autant plus importante que le niveau de bruit est élevé.
Le phénoméne s’explique par exemple pour le niveau de bruit le plus grand. Pour les faibles
déplacements (par exemple 0,1 pixel), la variation des niveaux de gris des pixels modifiés dans
I'image déformée est faible (d’aprés la formation des images simulées, elle est linéaire avec le
déplacement, d’ot1 25 niveaux pour notre exemple) et les variations parasites du bruit de fond
qui s’ajoutent (40 niveaux dans ce cas) sont supérieures et masquent les différences. Pour les
grands déplacements (& partir de 0,2), les variations (environ 50 niveaux) sont suffisantes pour
étre supérieures aux variations fixes du bruit. Le phénomene physique 1’emporte alors sur le
parasitage du bruit de fond. Les figures 2.33 et 2.34 pour I'interpolation bicubique fournissent
la méme interprétation.

Des tests identiques avec des translations non diagonales ont ét¢ menés et concluent aux



98 CHAPITRE 2. EVALUATION ET AMELIORATION DE LA PRECISION

G—'Iamuu ]

Erraur moyanne {pixel)
Ecan-type (pixel)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 10 oo 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
Deplacament (pixel} Deplacement (pixe!)

Fic. 2.31 - Influence de Uamplitude du Fic. 2.32 — Influence de Uamplitude du

déplacement sur Uerreur moyenne suivant z : déplacement sur ’écart-type de erreur suivant
interpolation bilinéaire x : interpolation bilinéaire
0.30 T T T T
0.20 T T T T GO—niveau 0

0.10

Erreur mayenne {pixel)
o
8
Ecart-type (pixel)

0.0 0.2 04 08 0.8 1.0 X
Deplacement (plxel) Deplacement (pixef)

Fic. 2.33 - Influence de Uamplitude du Fi1c. 2.34 - Influence de Pamplitude du
déplacement sur erreur moyenne suivent T : déplacement sur Uécart-type de Uerreur suivant
interpolation bicubique z : interpolation bicubique

meémes résultats. Dans un souci de concision, ces résultats ne sont pas présentés.

En conclusion, on g’apergoit que le bruit de fond perturbe la précision de la mesure, mais pas
d'une maniére uniforme. L’évolution des faibles déplacements est trés imprécise méme avec une
interpolation plus sophistiquée. Plus on souhaite mesurer des petits déplacements et plus I’écart-
type du niveau de bruit doit étre faible: la variation de niveaux de gris engendrée par le déplacement
de la grille doit étre supérieure & 1'écart-type du bruit de fond. Le niveau de bruit fixe donc un seuil
de sensibilité de la mesure: la plus petite valeur de déplacement mesurable. Elle agit directement
sur la précision de mesure de la déformation locale.

En pratique, s'affranchir des erreurs de mesure dues au bruit de fond consiste 4 obtenir des
images avec un niveau de bruit inférieur 4 10, d’aprés la courbe de la figure 2.26. Pour cette
valeur, les erreurs pour les faibles déplacements sont minimisées avec une interpolation bilinéaire
des niveaux de gris, comme le montrent les figures 2.31 et 2.32. Cette condition est satisfaite
en choisissant des valeurs adaptées pour le courant et le temps d’acquisition. Les courbes de la
figure 2.25 permettent de guider le choix. Pour un temps d’acquisition de 50us, I'intensité du
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courant doit &tre supérieure & 10~% A pour obtenir un niveau de bruit inférieur & 10. Pour un
courant de 3 10~? A, la condition est satisfaite avec un temps d’acquisition supérieure & 10us.
Un temps d’acquisition de 50us et un courant de 3 10™° A est finalement un bon compromis. Un
courant plus faible n’apporte pas de gain apréciable et est méme préjudiciable avec les électrons
rétrodiffusés. Un temps plus important risque d’engendrer une durée d’acquisition trop longue.
Ce choix n’est pas universel car il est guidé par les résultats de cette étude pour un couple de
matériaux (substrat, grille) particulier. Cependant, il renseigne sur les ordres de grandeurs des
valeurs & choisir. Pour une autre configuration, il est facile d’ajuster plus finement le choix de ces
deux parameétres en enregistrant deux images successives pour en effectuer la différence et vérifier
que le niveau de bruit est inférieur 4 10.

2.3.2 Influence de la taille de sonde

Un autre parameétre qui conditionne la précision locale de la mesure des déplacements est la
taille de sonde. Elle correspond A la taille caractéristique de la surface du volume de matiére excité
par le faiscean d’électrons projeté dans le plan d’observation. Elle dépend essentiellement de la
taille du faisceau d’électrons, dont la section théorique est représentée par un disque, de la nature
des électrons réémis captés pour déterminer le niveau de gris et de 1’énergie des électrons incidents

[4).

Tous ces parameétres n'influent pas de la méme fagon sur cette taille. En pratique, le matériau et
le type d’électrons mesurés sont fixés. La tension d’accélération a une faible influence et est fixée &
20kV pour d'autres considérations. Modifier 1a taille de sonde revient 4 modifier 1a taille du faisceau
d’électrons. C’est d’ailleurs pourquoi ces deux termes sont habituellement confondus. Le parameétre
prépondérant pour fixer cette taille est le courant qui passe dans les bobines condenseuses.

La valeur de cette taille de sonde est primordiale car elle définit la partie de la surface de
I’échantillon qui interagit avec le faisceau d’électrons. En effet, les images du MEB sont le résultat
du balayage du faisceau sur I’échantillon et le niveau de gris d’un pixel donné refléte I'interaction
entre les électrons et le matérian irradié par le faisceau A la position correspondante. Le nombre
de lignes sélectionnées et le grandissement définissent la distance entre deux lignes de balayage
consécutives. Pour des conditions standard d’observation qualitative au MEB, ol on privilégie la
meilleure résolution, on utilise une taille de sonde faible correspondant i une valeur de courant
faible, environ 0,3nA. Pour les matériaux métalliques, une ligne de balayage a une épaisseur d’en-
viron 60nm. Les images numériques de 4000 x 4000 pixels acquises sont enregistrées & un grandis-
sement de 200 et couvrent une surface de 0,5 x 0,5mm?2 de telle maniére que la distance entre deux
pixels voisins soit égale 4 environ 120nm. Dans ces conditions, le faisceau interagit avec seulement
(60/120)? = 25% de la surface associée & un pixel. Ce balayage partiel sur la zone d’observation a
pour conséquence de diminuer la précision de la mesure des déplacements.

Comme pour la section 2.3.1, on étudie I'influence de la taille de sonde sur la précision de la
mesure pour des images simulées car il est plus facile de découpler les phénomenes 4 partir de telles
images. Dans le cas des images réelles, 1’évolution de la taille de sonde, c’est-a-dire du courant pour
une nature d’électrons, entraine également une variation du niveau du bruit de fond.

Les images simulées sont construites selon la procédure énoncée au chapitre 2.1, excepté pour
le calcul du niveau de gris en pixels dans les images faible résolution. I! est déterminé comme étant
la moyenne des niveaux de gris sur un domaine de taille variable ({k x 20)? pixels) & la position
correspondante dans I'image haute résolution. La méthode de corrélation utilisée est celle qui décrit
la transformation matérielle par une translation en fraction de pixel. L’interpolation des niveaux
de gris est de nature bilinéaire.

La figure 2.35 montre I'influence d’un balayage partiel ou excédentaire sur la précision de mesure
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des déplacements. Elle donne 1’écart-type de l’erreur théorique comme une fonction du rapport
k entre la taille de la sonde et le pas entre les lignes de balayage. Pour & < 1, on note une
décroissance linéaire de I’erreur avec ’augmentation de la taille de la sonde. Elle s’explique par le
fait que plus la taille de sonde est importante et plus 'image contient d’informations de la grille.
Par conséquent, le déplacement de la grille est plus facilement détectable et la précision de mesure
est meilleure. Ce caractére linéaire de I’évolution est lié & la construction des images et la nature
linéaire de l'interpolation des niveaux de gris pour le dépouillement. Pour & > 1, les erreurs sont
encore décroissantes mais I’évolution est moins importante et certaines fluctuations peuvent étre
observées. Ces fluctuations s’expliquent en partie par la taille de la sonde plus importante qui rend
I'information d’un pixel plus moyenne. Les images enregistrées sont floues et ne permettent plus
d’identifier certains détails de la grille assurant une corrélation fine. Un choix optimal semble étre
k1.

Les images doivent donc &tre enregistrées avec une combinaison de grandissement, de résolution
en pixels et de taille de sonde qui assure un balayage complet de la zone observée sans recouvrement.
Les images acquises pour 'observation qualitative correspondent 3 une situation ot £ = 0,5 (erreur
locale expérimentale de 'ordre de 0,2 pixel). Un meilleur choix des conditions d’acquisition peut la
réduire par 4. Notons que ce probléme n’existe pas pour des images enregistrées avec une caméra
numérique, dans laquelle les niveaux de gris des pixels sont donnés par des capteurs CCD juxtaposés
couvrant généralement la quasi totalité de 'image plane. Ceci explique en partie pourquoi les valeurs
de précision annoncées avec ces dispositifs sont meilleures que celles déterminées dans cette étude.

En pratique, le grandissement et la résolution en pixels sont fixés par d’autres conditions,
comme la taille de la zone & analyser ou le nombre de pixels dans I'épaisseur d’un barreau. Dans
ce cas, optimiser ’erreur locale de mesure revient & choisir une taille de sonde égale 4 la dimension
du pixel imposée par ces deux paramétres. Comme le courant est le paramétre essentiel qui fixe
la taille de sonde, il est alors nécessaire de connaitre 1’évolution de cette taille en fonction de
ce parametre pour trouver la valeur optimale. Pour chaque valeur de courant, la taille de sonde
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correspondante peut &tre déterminée avec la procédure suivante. Elle résulte du constat que le
grandissement, la résolution en pixel et la taille de sonde sont 1iés. Pour une valeur de courant qui
définit une taille de sonde, il suffit d’analyser 1’évolution de la définition du contour d’un détail de
faible dimension en fonction du grandissement, en enregistrant différentes images de méme taille.
Pour un grandissement trés important, la taille de sonde est supérieure a la taille d’un pixel dans
V'image. Le contour du détail est alors représenté de maniére floue. En diminuant progressivement
le grandissement, la taille du pixel diminue et la définition du contour s’affine pour devenir optimale
lorsqu’elle est égale A la taille de sonde. Ainsi dés que le flou disparait, la taille de sonde s’identifie
avec la taille du pixel. On estime alors la valeur de la taille de sonde pour le courant donné. En
réitérant la procédure pour différentes valeurs de courant, on construit ’évolution de la taille de
sonde en fonction de I'intensité du courant.
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2.4 Optimisation de la forme du repére

La forme du repére utilisé, signature du sous-domaine de corrélation nécessaire pour effectuer
I'appariement entre les 2 images numériques, a été guidée par le savoir-faire acquis en matitre de
technique de marquage par microgrilles. L'utilisation de ces motifs de grille 3 partir de lignes droites
s’est avérée efficace pour les études qualitatives des mécanismes de déformation dans les matériaux
hétérogenes. Ils ont été choisis pour répondre aux besoins de nos investigations micromécaniciennes.
Ils doivent étre capables de bien refléter la déformation du matériau et les phénomenes locaux
tels que les traces de plans de glissement, les décohésions... Leur géométrie doit étre telle qu’ils
cachent au minimum la microstructure pour permettre d’effectuer des corrélations entre celle-ci et la
déformation mesurée, et qu’ils permettent de réaliser des observations qualitatives complémentaires
comme la détermination de la direction de la trace d'un plan de glissement. Les lignes doivent
posséder une épaisseur minimale tout en gardant leur caractére continu. Ces aspects sont imposés
par les limites de la technique de marquage utilisée.

Par ailleurs, aux échelles d'investigation locale, quelques micrométres pour la plupart des
matériaux étudiés, toutes les techniques de marquage ne peuvent pas étre utilisées. La taille des
repéres doit &tre adaptée, limitant de ce fait les formes réalisables. Leur nature doit étre compatible
avec le moyen d’observation adapté, ici le MEB, de telle maniére que des contrastes apparaissent
dans les images numériques. Pour ces deux raisons, les techniques de peinture sont plus difficilement
transposables que les techniques par dépét métallique par exemple. Les motifs en mouchetis sont
actuellement impossibles pour nos applications.

Le développement de cette nouvelle technique de mesure nous a conduit 3 réutiliser ces mémes
formes de grilles. Les grilles de lignes, et beaucoup moins fréquemment de points, sont surtout
utilisées dans cette étude. Cependant, d’autres applications de cette technique de mesure sont pos-
sibles avec des techniques de marquage et des moyens d’observation différents utilisant d’autres
motifs, parfois avec de meilleures précisions de mesure (voir chapitre 1). On peut alors se de-
mander si la nature du motif choisi influence la précision subpixel de la mesure et si un meilleur
choix du motif permettrait un gain en précision appréciable. Notons que la nature et V'origine
physique des niveaux de gris liées au systéme d’observation utilisé peuvent étre différentes (par
exemple les phénoménes optiques contre P'interaction électron-matidre) et qu’elles peuvent modifier
I'interprétation des résultats.

L’analyse développée dans cette section sera menée 4 partir d’une étude sur des images virtuelles
dans laquelle plusieurs motifs sont testés. On met en évidence un lien étroit entre la forme du motif
et la précision de la méthode de corrélation, et le gain en précision est quantifié.

2.4.1 Notion d’information subpixel

Pour comprendre et expliquer les résultats qui suivent, il est utile d’introduire la notion d’in-
formation subpixel. Elle correspond au nombre d’informations que contient le motif et qui servent
a évaluer la corrélation entre deux motifs semblables. Elle conditionne la précision de la méthode
de mesure. Plus ces informations sont nombreuses et plus la corrélation est évaluée avec finesse.
Ces informations sont les pixels de niveaux de gris différents qui constituent le motif. On se place
ici dans le cas d’images parfaites exemptes de tout bruit et de tout autre défaut. Le motif numérisé
est représenté par des pixels de niveaux de gris différents sur ses bords et d’autres de niveau de gris
uniforme pour le reste.

Ces différents niveaux de gris sont liés & la manitére dont le motif est discrétisé en pixels et A la
nature de I'information reportée dans ces niveaux. Le profil physique de chaque ligne de ce motif est
considéré comme abrupt. La réalité n’est pas trés différente de cette situation. Le positionnement
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du pixel par rapport au motif réel conditionne le nombre de pixels de niveaux différents. On suppose
dans cette analyse que le niveau de gris de chaque pixel est la moyenne des niveaux de gris entre
le niveau de gris de la grille, supposé maximal (255) et le niveau de gris du substrat, supposé
minimal (0), pondérée des fractions surfaciques de chaque matériau sur la surface irradiée par le
faisceau d’électrons. On considére également que la surface géométrique réelle d’un pixel de Pimage
numérique correspond & celle de la taille de sonde. On suppose que la surface du faisceau est carrée
et non circulaire. Ceci signifie que I'ensemble des niveaux de gris des pixels de I'image numérique
correspond & une information du motif de la grille dans sa globalité, pour un balayage complet.
Ces hypothéses sont celles adoptées pour les simulations numériques des sections de ce chapitre.

Les pixels de niveaux de gris différents apparaissent car I'échantillonnage n’est jamais synchrone
avec les lignes du motif et parce que le motif se déplace. Ce sont les pixels de la frontidre du motif
réel, c’est & dire ceux qui traduisent le passage du niveau de gris le plus bas au niveau de gris le
plus haut et inversement, qui sont déterminants pour la précision de la corrélation et non le nombre
de pixels décrivant I’épaisseur des lignes. Si 'on augmente la résolution par exemple, la précision
intrinséque en pixels de la détermination de la position du motif ne change pas, en supposant que
le profil est abrupt. Remarquons que, dans un tel cas, la précision sur la mesure des déplacements
ramenée en vraie grandeur (en micrometres par exemple) est meilleure, car davantage de pixels
sont utilisés pour décrire une méme longueur.

Les sections suivantes étudient différents motifs: la croix, la croix tournée et le cercle.

La croix

Prenons I'exemple du motif d'une croix formée de deux lignes perpendiculaires. La ligne ho-
rizontale est choisie parfaitement alignée avec la direction de balayage. Ce motif constitue une
situation idéale. La figure 2.36 représente la situation énoncée ot la croix apparait en superposition
avec une disposition possible des pixels. Le résultat de cette discrétisation du motif en niveaux de
gris est donné dans la figure 2.37. II est obtenu grice aux outils de simulation déja mentionnés dans

F1G. 2.36 — Dessin de la croiz F1a. 2.37 — Pizels composant la croix

la section 2.1.

Le motif n’est pas représenté avec deux niveaux de gris différents 0 et 255, car la discrétisation
en a fait apparaitre d’autres. Le tableau 2.10 récapitule 'ensemble des caractéristiques de ce motif.
Aprés discrétisation en valeurs entiéres, 9 niveaux sont utilisables. On remarque que, pour chaque
ligne de la croix, les niveaux de gris des bords sont identiques, excepté ceux du centre de la croix.
L’analyse est présentée sur un domaine de corrélation de 30 x 30 pixels. Cette taille de domaine est
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TAB. 2.10 — Caractéristiques du motif croiz

112 pixels concernés par la discrétisation
9 niveaux de gris différents recencés
taille critique du domaine de corrélation 6 x 6 pixels

utilisée dans la section 2.4.2 pour les simulations numériques. Notons que, pour cette configuration
parfaite exempte de bruit de fond, la plus petite taille du domaine de corrélation utilisable contenant
P'ensemble de I'information subpixel est de 6 x 6 pixels. Ce domaine doit &tre choisi centré sur Ia
Croix.

Dans cette configuration, le nombre d’informations subpixel est figé et est indépendant de
la taille du domaine de corrélation & partir du moment ot la taille critique est dépassée. Cette
configuration est la plus défavorable mais n’est pas réaliste: le motif réel n’est jamais aligné avec
les directions de numérisation. Ces imperfections géométriques font apparaitre de nouveaux pixels
de niveaux de gris différents. Comme l’amplitude de ces imperfections est faible, ces nouveaux
pixels sont peu nombreux. Les variations de niveaux de gris engendrées doivent étre supérieures 3
1 sur P’échelle des 256 niveaux pour faire apparaitre un pixel de niveau de gris différent de celui
du substrat ou de la croix. Une discrétisation sur une échelle plus grande, par exemple sur 9 bits
(512 niveaux) permettrait une différenciation plus nette des variations de ces niveaux de gris et
une augmentation du nombre d’informations subpixel. Dans notre cas, pour recueillir davantage
d’informations subpixel, il suffit de tourner le motif d’une amplitude plus importante. L’influence
des erreurs d’arrondi est alors moins marquée. La configuration qui engendre le plus de niveaux de
gris différents correspond & un angle proche de 45 degrés. Remarquons que la situation parfaite A
45 degrés n’est pas non plus optimale car elle ne fait pas apparaitre plus d’information que la croix
du premier cas.

La croix tournée

On présente une telle configuration pour un angle de 40 degrés par rapport 4 la verticale dans
les images suivantes 2.38 et 2.39.

V.
N A
Ny y y
Y
.
M, | h
| r.
4 V,
AT
A
5.5_ [ ]
AREPY
i
V. A
¥ y
y v
.
£ M
F1G. 2.38 — Dessin de la croiz tournée F1G. 2.39 — Pizels composant la croiz tournéde

Le nombre d’'informations subpixel est plus important dans cette configuration: 129 niveaux de
gris différents sont référencés. Dans ce cas, le nombre d’information subpixel n’est pas indépendant
de la taille du sous-domaine de corrélation, i la différence de la croix alignée. Plus la taille de ce
domaine est grande et plus le nombre d’informations subpixel croit.
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TAB. 2.11 — Caractéristiques du motif croiz tournée

203 pixels concernés par la discrétisation
129 niveaux de grig différents recencés
taille critique du domaine de corrélation 30 x 30 pixels

Le cercle

Urn autre moyen pour augmenter le nombre d’informations subpixel, tout en garantissant la
faisabilité du motif avec nos moyens et pour les mémes proportions que les motifs présentés aupa-
ravant, consiste 4 envisager des lignes courbes. Par ce biais, nous pensons engendrer des variations
de niveaux de gris plus importantes, moins sensibles aux erreurs d’arrondis. Un motif possible,
simple et masquant au minimum la. microstructure est le cercle. Les figures 2.40 et 2.41 présentent
la configuration étudiée. Il s’agit d’un cercle de diamétre extérieur 20 pixels et d’épaisseur 3 pixels.

FIG. 2.40 - Dessin du cercle F1G. 2.41 — Pizels composant le cercle

TAB. 2.12 — Caractéristiques du motif cercle

136 pixels concernés par la discrétisation
102 niveaux de gris différents recencés
taille critique du domaine de corrélation 21 x 21 pixels

Cette configuration fait apparaitre moins d’informations subpixel que le motif en croix tournée.
Cette information n’est pas rigoureusement comparable pour ces deux motifs, car le nombre de
pixels concernés par la discrétisation est différent dans chaque cas. Sur le domaine de corrélation
étudié, 30 x 30 pixels, le cercle occupe une surface plus faible que la croix tournée. Le nombre de
pixels concernés par la discrétisation pour la croix tournée s’éléve 4 203 contre 136 pour le cercle.
La surface de la croix tournée a environ 40 % d'interactions supplémentaires avec la discrétisation.
Pour autant le cercle reste plus performant car, 3 plus faible nombre de pixels, la proportion
d’informations subpixel restituée est plus grande (75 % pour le cercle contre 64 % pour la croix
tournée). A surface égale, le cercle est plus performant que la croix tournée. La configuration tudiée
n’est pas optimale pour un domaine de corrélation de 30 x 30 pixels puisque le cercle n’occupe pas
la majeure partie de cet espace. La taille optimale de telle maniére qu'il n'y ait pas contact entre
deux motifs voisins correspond 4 un diametre extérieur de 26 pixels.
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Conclusion

L’augmentation du nombre d’informations subpixel en changeant la forme du motif du repére
utilisé par la méthode de mesure se résume en trois constatations.

— Un repére en forme de croix constitue I'information élémentaire subpixel avec une seule in-
formation subpixel dans chaque direction z ou y du plan du repére.

— Une croix tournée d’angle proche de 45 degrés permet d’augmenter le nombre d’informations
subpixel.

— La forme qui donne le maximum d’informations subpixel sans privilégier une direction est le

cercle. Le disque est une forme un peu plus pauvre puisque, dans cette configuration, on perd
les informations intérieures au cercle.

La comparaison de la pertinence de différents motifs en termes d’informations subpixel doit
étre réalisée en tenant compte de la taille respective de chaque motif. On propose d'utiliser comme
indicateur le rapport R,y entre le nombre d’informations subpixel et la longueur du contour du
motif, son épaisseur n’intervenant pas sur le nombre d’informations subpixel. Il varie de 0 & 1.
1 correspond A la situation la plus favorable pour laquelle tous les pixels du contour du motif
possédent un niveau de gris différent. Le tableau 2.13 donne les valeurs de cet indicateur pour les

TAB. 2.13 - Evaluation quantitative de Uinformation subpizel

Motif croix | croix tournée | cercle
Nb d’info subpixel 9 129 102
Longueur du contour | 108 144 106
Ryup 0,08 0,89 0,96

trois motifs étudiés et traduit de manitre quantitative les constatations énoncées précédemment.

Les motifs en mouchetis, décrits dans la littérature, semblent proposer une autre alternative pour
obtenir un nombre important d’informations subpixel. Le contraste est différent. Il est construit
partir d'un ensemble de taches réparties aléatoirement,  la différence des motifs en lignes oil le
contraste est ordonné et concentré. Ces taches sont réparties sur tout le domaine de corrélation et
couvrent une surface plus importante. On 1’étudie dans la section 2.4.2 & partir de 'influence sur
la précision de mesure.

2.4.2 Influence de la forme du motif sur la précision

Dans cette section, on souhaite vérifier les conclusions et les tendances énoncées 4 partir de la
notion d’information subpixel sur la précision de la mesure des déplacements. On souhaite également
évaluer les gains en précision des différents motifs étudiés et comparer leur performance. On ne
prétend pas mener une étude exhaustive. Cette évaluation dans I’absolu est difficile car elle ne
peut étre menée que dans des cas particuliers trés éloignés de la réalité. De plus, elle nécessite des
calculs lourds pour envisager tous les cas possibles qui dépassent le cadre de cette étude. Seules les
grandes tendances seront dégagées. On se restreint & I'étude de la précision pour une recherche des
déplacements subpixel. Cette approche est suffisante pour montrer que davantage d'informations
subpixel rend la corrélation plus fine et améliore la précision. Par ailleurs, si cela se vérifie pour
un cas simple, cela se vérifie aussi pour une situation plus compliquée ne considérant plus la
transformation matérielle comme une simple translation. Dans ce cas, les précisions annoncées ne
sont que des indicateurs d’erreurs et ne reflétent pas la précision réelle de la méthode de mesure.
Ces indicateurs permettent néanmoins de comparer la pertinence de différents motifs.
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Cette étude est effectuée & partir d’images simulées. Toutes les simulations suivantes sont
réalisées selon la procédure définie dans la section 2.1. Le niveau de gris du motif est choisi égal &
255 et celui du substrat égal & 0. La taille du domaine de corrélation est choisie 4 30 x 30 pixels.
L’interpolation des niveaux de gris de I"image déformée est de nature bilinéaire et 'approximation
de la transformation matérielle est une translation subpixel.

Les résultats sont présentés dans les figures de 2.42 & 2.51 et dans le tablean 2.14. Cing motifs
sont étudiés, la croix, la croix tournée, le cercle, le disque et un motif de mouchetis. Le motif disque
a été ajouté dans cette analyse car c’est un motif qui est plus facile A réaliser avec le MEB. On
n’a pas besoin d'un pilotage de faisceau particulier. Cette forme est réalisable directement en mode
spot. Le but de I’étude de ce motif est d’apprécier en terme de précision la perte d’information
subpixel du centre par rapport au cercle. Les figures 2.42, 2.44, 2.46, 2.48 et 2.50 représentent
les différents motifs sur le domaine de corrélation. Pour la croix, la croix tournée et le cercle, les
dimensions caractéristiques sont celles utilisées dans la section précédente. Le diamétre du disque
est choisi égal an diamétre extérieur du cercle.

Dans un souci de simplicité, on présente pour chaque motif uniquement les courbes d’erreurs
pour les translations subpixels diagonales (v = v) et pour les décalages de synchronisation entre
les images haute et faible résolutions de la simulation également diagonaux. Les autres situations
n’apportent pas davantage d’information et ne sont pas présentées. Comme, en majorité, les motifs
sont symétriques et que les déplacements selon les directions u et v sont sensiblement identiques,
on ne présente que les résultats pour la direction u.

Toutes ces courbes représentent le méme phénomeéme pour des motifs différents. Les courbes
d’erreurs pour chaque décalage sont périodiques, de période 1 pixel. L’erreur n'est pas constante
quel que soit le déplacement subpixel du motif. Pour un décalage de synchronisation donné, chaque
valeur de déplacement du motif n’entraine pas le méme nombre d’informations subpixel. Celui-ci
est également perturbé par la troncature & l'unité inférieure dans le calcul des niveaux de gris.
Plus le nombre d’informations subpixel du motif est important et plus ’intensité des écarts entre
déplacements mesurés et imposés est faible. Cela dépend également de la pertinence de 'interpo-
lation & restituer le méme profil de niveau de gris quel que soit le déplacement. Dans les cas les
plus favorables, la corrélation est plus fine et donne une meilleure précision. Par exemple, pour
le premier motif, celui de la croix, et pour le décalage zéro, le profil central est symétrique et les
situations qui générent des profils de niveaux de gris symétriques (déplacement de 0,5 pixel) sont
les plus favorables (erreur nulle). On peut remarquer également pour la croix tournée qu’il y a trés
peu de dispersion des courbes d’erreur en fonction de la synchronisation. Cela s’explique par le fait
que le nombre de niveaux de gris du motif évolue peu en fonction du décalage.

Le tableau 2.14 donne les résultats du traitement statistique (moyenne, écart-type et erreur
maximale) de chaque motif prenant en compte 1'ensemble des configurations de déplacements et
de décalages. Il donne également les gains par rapport au premier motif en prenant comme critére
I’écart-type ou lerreur maximale. On a reporté 4 la suite le nombre d’informations subpixel pour
chaque motif.

On remarque que le cercle et le mouchetis donnent la plus faible incertitude de mesure, de
'ordre de 0,01 pixel. L’erreur maximale pour le mouchetis est légérement inférieure i celle pour le
cercle. Le gain en précision de ces motifs par rapport & une croix simple n’est pas négligeable. It
est de Pordre de 3 & 4 en raisonnant soit sur les écarts-types soit sur les erreurs maximales. Pour
les deux autres motifs (croix tournée et disque), les gains sont plus modestes, de ’ordre de 2. Leur
différence est trés faible et non significative car elle dépend du critére retenu (écart-type ou erreur
maximale).

Les gains en précision observés entre les différents motifs ne reflétent pas les différences de
leurs nombres d'informations subpixel. En se basant sur I'information subpixel, on s’attendait
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& mesurer une incertitude de mesure pour le cercle et le disque supérieure & celles de la croix
tournée et du mouchetis. Cette remarque signifie que I'information subpixel définie dans la section
précédente n’est pas suffisante pour classer les performances des différents motifs en terme de
précision de mesure. Ces différences s’expliquent par des fluctuations du nombre des niveaux de gris
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différents de la frontiére du motif en fonction des valeurs de décalage et de déplacement imposées.
Une diminution du nombre d’informations subpixel pour un décalage et un déplacement donnés
entraine une erreur plus importante, se traduisant en moyenne par un écart-type plus important.
Ces variations trouvent certainement leur origine dans les erreurs d’arrondis de la discrétisation sur
256 niveaux. L’évaluation du nombre d’informations subpixel pour une configuration particuliére,
comme celle menée dans la section précédente, n’est pas suffissamment représentative. L’étude de
I’évolution du nombre d'informations subpixel en fonction des décalages et des déplacements est

nécessaire pour poursuivre dans la compréhension du lien entre la précision de mesure et la forme
du motif.

2.4.3 Conclusion et définition d’un motif optimal

On a mis en évidence que la forme du repére influence la valeur de la précision locale de la
mesure des déplacements. Dans la configuration étudiée, le cercle et le mouchetis présentent la plus

faible incertitude de mesure. Cette situation n’est pas prévue par une simple évaluation du nombre
d’informations subpixel relative 4 une situation particuliére.

La définition d'un motif optimal dans le cadre de cette étude nécessite d’intégrer d’autres
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TAB. 2.14 — Tableau des indicateurs de précision

Motif croix | croix tournée | cercle | disque | mouchetis
Moyenne 0 -0,0012 0 0 0,0023
Ecart-type 0,0545 0,0221 0,0140 | 0,0196 0,0140
Gain 1 247 3,89 2,78 3,89
Erreur max 0,1179 0,0346 0,0285 | 0,0379 0,0253
Gain 1 3,40 413 3,11 4,66
Nb d'info subpixel 9 129 102 64 173

considérations. La premiére est la surface couverte par le motif. En effet, pour les études mi-
cromécaniques au MEB, il est intéressant de pouvoir corréler le champ local de déformation avec
la microstructure du matériau. La surface cachée par le motif doit &tre minimale, tout en donnant
le maximum d’informations subpixel. Le produit entre la précision de mesure et la proportion de
surface cachée par le motif fournit un critére plus fin. Le tableau 2.15 donne les valeurs de ce critére

TAB. 2.15 — Critére pour la définition du motif

Motif croix | croix tournée | cercle | disque | mouchetis
Précision 0,0545 0,0221 0,0140 | 0,0196 0,0140
Proportion de surface cachée | 0,19 0,25 0,17 0,34 0,49
Produit (%) 1,03 0,56 0,23 0,66 0,68

évaluée sur un domaine de corrélation de 30 x 30 pixels. Le cercle est alors le meilleur motif, le
mouchetis occultant davantage la microstructure.

Cette forme adéquate pour mesurer des déplacements est malgré tout moins performante pour
détecter des rotations. De plus, pour les investigations qualitatives, ce repére est moins pertinent que
le motif en croix. Pour une plus grande efficacité dans tous les cas d’investigation, il est nécessaire
de superposer au cercle la forme de la croix de grille. On propose comme solution le motif de la
figure 2.52.

F1G. 2.52 — Dessin du motif optimal

Ce genre de motif est utilisé dans différentes applications pour la mise en forme de matériaux.
Par exemple, pour I'emboutissage de toles minces, on utilise un tel marquage pour calculer en
différents points les composantes planes du tenseur de déformation. En supposant la déformation
homogene sur la zone du motif, le cercle devient une ellipse aprés déformation. Par mesure des
longueurs des axes de cette ellipse on en déduit les valeurs des déformations principales et ’orien-
tation du tenseur est donnée par la mesure de I'angle de rotation entre la direction du grand axe
et une direction de référence. La mesure de I'angle de rotation de la croix donne I'amplitude de la
rotation de corps rigide. L'association de ces deux motifs semble optimale puisque les avantages de
Pun compensent les inconvénients de 'autre.

D’autres motifs plus élaborés par combinaison de cercles et de croix sont possibles mais celui-ci
a le mérite d'étre simple. Sa réalisation I’est moins car décrire la trajectoire relative d’un cercle
nécessite un pilotage évolué du faisceau d’électrons du MEB. De plus, le diamétre du cercle étant
faible (environ 4 micrométres), ce pilotage doit étre fin. Ainsi, couvrir une zone millimétrée avec un
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tel motif et avec les moyens actuels de la microélectrolithographie n’est pas possible. Les progrés
récents de la lithographie optique dédiée aux applications électroniques autorisent Ia réalisation de
motifs de quelques micrometres de formes variées. Son utilisation pour la réalisation d’un tel motif
est tout & fait envisageable, d’autant plus qu'une zone de taille importante, supérieure & 1mm?2
pour le MEB, peut étre réalisée en une seule fois.

En attendant les évolutions technologiques des pilotages du faisceau du MEB ou de la réalisation
d'un masque de lithographie optique, on peut améliorer la précision en substituant le cercle par un
disque. Le disque est plus facile & réaliser en mode spot et 1'utilisation d’un pilotage sophistiqué
n’est plus nécessaire. Bien qu’ayant des performances inférieures 3 celles du cercle, le disque devrait
permettre d’augmenter la précision de la mesure locale. Cependant, ce motif a 'inconvénient de
cacher la microstructure. Si, en plus, pour avoir une efficacité suffisante, on lui donne une taille
maximale dans le domaine de corrélation qui représente en moyenne un pas de grille (5 pm), la
perte de 'information de la microstructure est considérable.

La réalisation pratique de motifs de formes diverses et la validation du gain en précision
pour des images réelles constitue un axe de développement futur. Remarquons toutefois, que les
défauts géométriques non homogenes des images sont actuellement importants avec le systéme
de numérisation existant. Les performances de ces nouveaux motifs risquent d’étre cachées par
Pamplitude de ces défauts.

2.5 Conclusion

Ce chapitre est consacré A la précision de mesure de la technique de corrélation. Dans la
littérature, cette technique fournit une précision sur la mesure des déplacements locaux de ’ordre
du centiéme de pixel pour des images de caméras CCD et avec un marquage par mouchetis. Or,
avec des images de microgrilles issues du MEB, I'imprécision de mesure est plus importante.

Le premier aspect de ce chapitre a consisté 4 ’évaluation de la précision de mesure dans notre
cas particulier. Celle-ci est déterminée d’une part par comparaison des champs de déplacements
mesurés et imposés pour une translation de corps rigide, en étudiant A la fois des images simulées
et réelles. La construction des images simulées et la procédure de détermination de ’imprécision
de mesure sont présentées. On montre, dans le cas d’images simulées, que la précision de mesure
théorique s’éléve & 0,0545 pixel et qu’elle est plus faible que celle pour des images de mouchetis. Cette
différence est liée & la forme du motif. Pour les images réelles, I'imprécision de mesure est encore plus
importante et on constate que cette erreur n’est pas constante. Sa valeur varie en fonction de la taille
de la zone analysée statistiquement et de 'amplitude de la transformation imposée. Ce phénoméne
s'explique par l'existence de défauts géométriques dans les images numériques réelles et par un
choix non optimal des paramétres d’acquisition. D’autre part, la pertinence de 1'approximation
de la transformation matérielle est discutée, en considérant différentes descriptions (de la simple
translation 4 la combinaison d’une translation et d’une déformation locale homogéne) et modes
d’interpolation (interpolation du coefficient de corrélation ou des niveaux de gris). Ces résultats
montrent que les descriptions subpixel utilisant une interpolation des niveaux de gris de 1’'image
déformée fournissent une mesure plus fine du champ de déplacement que celles définies au pixel prés
(gain de I'ordre de 2 & 3), excepté la méthode basée sur I'interpolation du coefficient de corrélation.
Avec un motif de grille, les variations du coefficient de corrélation proches du minimum sont trop
importantes pour étre correctement approchées par une fonction parabolique.

L’étude des différents phénomeénes mis en évidence lors de I’évaluation de I'imprécision réelle de
mesure et la définition de procédures permettant d’améliorer la précision constituent le second as-
pect de ce chapitre. Dans un premier temps, on s’est attaché A analyser les défauts géométriques des
images induits par des imperfections de balayage associées & la carte de pilotage et de numérisation
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et par les variations de grandissement. La modélisation de leur approximation au premier ordre
{rapport de forme, angle de distorsion homogéne, variation de grandissement), la procédure d’iden-
tification de ses paramétres et la correction de ces défauts sont présentées. On a permis ainsi de
diminuer notablement les erreurs de mesure pour les transformations de grande amplitude et sur
les valeurs des grandeurs moyennes sur la zone observée, et également de mettre en évidence les
défauts non pris en compte de la carte de pilotage et de numérisation, limitant & 1 % la mesure de
la déformation locale, et la dérive du faisceau du MEB. Dans un deuxiéme temps, on s’est intéressé
aux conséquences d’un choix non optimal des paramétres du MEB, en particulier 'influence du
bruit de fond conduisant & des niveaux de bruit trop élevés, et de la taille de sonde entrainant un
balayage partiel de la surface observée. Ces phénoménes sont analysés sur des images simulées et
leur effet sur la précision de mesure locale est quantifiée, permettant d’établir, dans ces deux cas,
une procédure guidant le choix optimal de leur valeur. Enfin, 'influence de la forme du repére utilisé
pour la corrélation est étudiée, pour expliquer la différence de précision entre la valeur théorique
déterminée avec une intersection de grille et celle donnée dans la littérature pour un mouchetis.
On montre que la modification de la forme du motif permet d’améliorer la précision de Ia mesure
locale. Plusieurs motifs simples sont étudiés et un motif aussi pertinent que le mouchetis en terme
de précision, mais compatible avec une observation de la microstructure est défini comme étant une
croix cerclée.



113

Chapitre 3

Optimisation pour une précision
donnée

Le chapitre précédent a permis de révéler I'influence des paramétres d’'acquisition des images
numériques sur la précision intrinséque de la technique de mesure. On a pu également constater que
le choix de leurs valeurs était crucial pour la mesure des faibles déformations locales (inférieures
4 1 %) et que les valeurs & utiliser pour atteindre la précision maximale ne correspondaient pas 4
celles employées pour I'observation qualitative au MEB. Leur choix doit donc étre le résultat d’une
réflexion construite avant I’acquisition des images numériques. De plus, il doit étre adapté au mieux
4 la situation & étudier. En effet, les valeurs correspondant a la précision maximale ne sont pas
forcément celles 3 employer dans tous les cas. Une telle condition entraine dans la plupart des cas des
développements lourds et longs, mais pas toujours utiles. Les études précédentes sur la précision
ne constituent qu’une partie des critéres de choix. La recherche de conditions optimales réunit
d’autres parameétres et rend le probléme plus complexe. C’est pourquoi ce chapitre est nécessaire
pour rendre plus accessible et plus rationnelle I'utilisation de cette méthode dans sa globalité.

Ce chapitre a pour but de dégager les grandes idées d’une démarche de choix optimal de I'en-
semble des paramétres concourant i I'utilisation de la méthode de mesure de déformations locales.
Cette démarche s’attache a fixer certaines régles autour du recencement de ces paramétres. Leur
nombre est important et leur nature est trés variée. On distingue plus particuliérement les pa-
ramétres définissant les microgrilles, les conditions de réglage du MEB, les paramétres liés & 1'ac-
quisition des images numériques et les options choisies pour le dépouillement numérique. On ne
prétend pas mener ici une étude exhaustive de I'influence de chaque paramétre ni méme déterminer
rigoureusement pour une situation donnée un choix optimal de I'ensemble de ces paramétres. Une
telle étude s’avérerait longue et difficile et dépasserait le cadre de ces travaux. On essaie cependant

_de déterminer les paramétres principaux qui conditionnent pour une grande part I'optimisation
et on met en évidence leurs interactions dans I'optique d’une recherche des paramétres les plus
appropriés a une situation donnée. Cette démarche de choix global est conditionnée par le cahier
des charges de la situation & étudier.

Dans ce chapitre, la premiére section détaille le cahier des charges pour une investigation
micromécanique & I'échelle locale. Ensuite, dans la deuxidme section, ensemble des parameétres
définissant les conditions d’acquisition des images est recensé en vue d’aborder dans un deuxiéme
temps un classement qualitatif par importance dans la troisiéme section. La quatriéme section se
focalise sur la démarche de choix fondée sur la définition de régles & respecter.
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3.1 Le cahier des charges

Dans le premier chapitre (section 1.1.2), on a vu qu’une investigation micromécanique se définit
par deux échelles, une locale ou microscopique caractérisant la longueur d’onde des fluctuations lo-
cales et une globale, ou macroscopique, définissant la zone d’investigation qui correspond A la surface
représentative de la microstructure. On associe 4 chacune de ces échelles une taille caractéristique.
Elles définissent les deux premiers paramétres du cahier des charges.

Ensuite, il faut spécifier I’ordre de grandeur de la précision sur la mesure souhaitée. Cette
évaluation n’est pas simple surtout lorsque ’étude constitue une premiére investigation sur un
matériau dont les mécanismes ne sont pas connus. Cependant, cette donnée est nécessaire pour en-
treprendre une optimisation sur ’ensemble des parametres d’acquisition. A défaut d*une estimation
fine, il est possible de donner la plus petite des valeurs de déformation macroscopique imposée. En
dernier ressort, la précision maximale peut étre choisie, entrainant des développements lourds pas
forcément utiles.

Ces trois paramétres sont nécessaires et importants dans le choix des paramétres d’acquisi-
tion. Les paramétres restants qui terminent la définition de I’étude sont moins importants dans la
démarche de choix. Il s’agit, en particulier, des conditions de 1’essai mécanique tels que la vitesse
de déformation et des états de déformation & étudier.

Le tableau 3.1 récapitule les différents paramétres du cahier des charges.

TAB. 3.1 — Le cahier des charges

Tuille caractéristigue des fluctuations locales
Taille caractéristiqgue de lo zone d’investigation
Ordre de grandeur de la précision souhaitée

Paramétres de I’essai mécanique

3.2 Recensement des différents parameétres

Dans cette section, on se propose de recenser les différents parameétres de la procédure de mesure.
On distingue en particulier quatre familles:

1. Les paramétres de la grille:

— le pas

- la forme du motif

— ['épaisseur de la ligne

— la taille de la zone couverte
2. Les paramétres du MEB:

— la tension

le courant

le grandissement
le contraste et la brillance

la nature des électrons utilisés
— la distance de travail

On suppose que tous les autres réglages du MEB sont optimaux. On pense, en particulier, &
'alignement du faisceau par rapport au diaphragme, & L'astigmatisme, 2 la focalisation...
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3. Les paramétres du systéme d’acquisition:

la taille des images (zone couverte)
— le nombre d’images (pour couvrir la zone d’investigation)

la résolution (nombre de pizels par unité de longueur)
— le temps d’acquisition par pizel
4. Les parametres relatifs au dépouillement numérique :

— la taille du domaine de corrélation

1

la taille de la zone de recherche grossiére

le type de schéma de la dérivation discréte

Uapprozimation de lo transformation matérielle utilisée

la nature de linterpolation des niveauz de gris de I'image déformée

1

Vamplitude de déformation entre deuz éfats

3.3 Classement par importance

Les paramatres recensés précédemment n’ont pas tous la méme importance dans la procédure de
choix : certains sont essentiels, d’autres sont négligeables, d’autres sont fixés par avance, d’autres,
enfin, ne guident pas le choix. Il est alors utile de connaitre leur contribution respective. Le ta-
bleau 3.2 présente de maniére qualitative le niveau d’importance de chaque parametre. Remarquons

TAB. 3.2 — Classification des niveauz d’importance

Paramétre Niveau d’importance | Observations
pas +++
épaisseur de la ligne +++ fct des limites de la microélectrolithographie
forme du motif +++
taille de la grille +-4 choisie indépendamment
tension + fixée & 20kV
courant +++
grandissement +-+
contraste + réglage optimal dés Iacquisition des images
nature des électrons + choisie indépendamment
distance de travail 0 fixée technologiquement autour de 30 mm
taille des images +++
nombre d'images +++
résolution +++
temps par pixel +++
taille du domaine de corrélation ++
taille de la zone de recherche ++ choisie indépendamment
type de schéma +++
approximation de ¢ ++
nature de l'interpolation -+
amplitude de déformation ++ choisie indépendamment
Légende: +++ trés important, ++ moyennement, + peu, 0 pas du tout

dans cette analyse que 'influence de deux paramétres du MEB (tension et distance de travail) est
négligeable dans la procédure de choix. Pour la tension, la valeur de 20kV est habituellement utilisée
et constitue un bon compromis pour I'observation correcte des matériaux étudiés. En dessous de
cette valeur, la définition des images est altérée. Au-dela les gains sont infinitésimaux. Cette valeur
de 20kV est alors choisie invariable. La distance de travail est fixée technologiquement autour de
30 mm par la conception des machines d’essais mécaniques in situ. Cette valeur n’est pas optimale:
elle est trop importante et sa diminution améliore sensiblement le niveau de bruit dans les images.
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Une valeur proche de 10 mm serait préférable, mais n’est pas réalisable. Cette valeur est toutefois
celle 3 utiliser pour I'acquisition d’'images & ’état déchargé avec la platine d’observation classique.
Dans un tel cas, la distance de travail redevient un paramétre déterminant.

Par ailleurs, les paramétres n’ont pas tous les mémes effets. Il est alors important de les
connaitre. La plupart d’entre eux conditionnent la précision locale de la mesure du déplacement,
la représentativité statistique de la mesure (zone couverte) ou bien le caractére local du calcul des
déformations. Les résultats qualitatifs de cette étude sont synthétisés dans le tableau 3.3. Il donne

TAB. 3.3 — Classification des effets

Paramétre

Effet

Valeur limite

Coiit

pas Ny

caractére local de e 7
précision locale de ¢ A

le plus petit
limite physique 1um

masquage de la ustructure
temps de calcul A

épaisseur de la ligne A

représentativité A~

mini environ 0,1 pm
maxi le pas

masquage de la ustructure

forme du motif

précision locale de U

cercle

réalisation du marquage

taille de la grille A&

représentativité ~*

taille limite d’une grille
1mm?, plusieurs grilles

simplicité de fabrication
temps de fabrication

tension

précision locale de U 7

fixée & 20kV

courant

précision locale de U 7

entre 1 4 10 nA

grandissement

représentativité

nombre d'images
temps d’acquisition

contraste

précision locale de I

test de I'histogramme

nature des électrons

précision locale de U

électrons rétrodiffusés

distance de travail N\

précision locale de U A

fixée technologiquement
autour de 30 mm

taille des images 7

représentativité ~

nombre d'images
temps d’acquisition

nombre d’images

représentativité 7

temps d’acquisition

résolution A&

précision locale de ¢

pas moins de 3 pixels
par barreaun

temps d’acquisition

temps par pixel 7

précision locale de U ~#

50ps
pour 4096 x 4096 pixels

temps d’acquisition

taille du domaine
de corrélation

précision locale de U

taille du motif

temps de calcul

taille de la zone
de recherche

précision locale de U

> déformation
macroscopique X pas

temps de calcul

type de schéma A

précision locale de ¢ 7
caractére local de € ™,

approximation de ¢ A~

précision locale de U *

gradient local homogeéne

temps de calcul

nature de 'interpolation

précision locale de U

temps de calcul

amplitude de déformation

précision locale de [J

5%

1 4 2 % raisonnable

temps d’acquisition
temps de calcul

pour chaque paramétre la nature des effets produits, le sens de leur évolution, la valeur limite du
parameétre saturant ces effets et les coiits engrendrés.

Le tableau 3.3 donne les tendances de maniére qualitative. Il est difficile de mener une étude
quantitative compléte 4 cause du nombre important de paramétres et de situations & considérer.
De plus, le probléme est rendu compliqué par une méconnaissance quantitative des phénoménes
physiques présents dans le MEB comme par exemple I’évolution de la taille du faisceau en fonction
du courant et de la tension ou bien leurs dérives dans le temps. On a essayé tout de méme de
réaliser un premier classement quantitatif avec les quelques paramétres étudiés dans ce travail. Il
est bien évident qu’il ne constitue qu'une ébauche et qu’il se doit d’étre complété et affiné avec les
études futures menées dans ce domaine.
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Afin de limiter I'étude qui est trop difficile & traiter globalement, on se restreint aux évolutions
proches du voisinage des situations expérimentales les plus souvent rencontrées dans nos applica-
tions avec les moyens techniques actuels. On considére comme situation de référence la mesure
d’un champ local de déformation dans un matériau hétérogéne avec les spécifications du contexte
de cette étude mentionnées dans le chapitre 1.1. On rappelle que 'objectif consiste & obtenir une
mesure locale précise sur une grande zone d’investigation. Ainsi la pertinence de la précision locale
n’a de sens que si la zone analysée est représentative. Ces deux parameétres sont antagonistes et
leur détermination est obligatoirement le résultat d’un compromis.

Le pas de la grille de référence est choisi & 5um avec des variations autorisées de 2,5um & 20um.
Son motif est celui en forme de croix. Le courant est tel que la taille de sonde est celle utilisée en
imagerie qualitative au MEB, engendrant un balayage sur 25 % de la surface analysée, Le bruit de
fond est celui présenté dans de telles images pour un temps d’acquisition par pixel faible, engendrant
des variations de niveaux gris par rapport & la situation idéale dont 'écart-type s’éléve & 20. La
résolution de référence est choisie a 3 pixels par ligne dont 1’épaisseur est égale a 0,3um.

L’influence des quelques paramétres étudiés dans le choix des conditions optimales est représentée
dans la figure 3.1 sous la forme d’un diagramme de Pareto. On s’est focalisé sur 1’évolution de la
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F1¢. 3.1 — Diagramme de Pareto : influence sur la précision

précision de mesure de la déformation locale. Il fournit I’amplitude des gains réalisables en terme
d’écart-type sur 'erreur par rapport A la situation de référence, classés par ordre d’importance.
Notons que 1'on a remplacé les variations de la taille de sonde par celles du courant, et les varia-
tions du bruit de fond par celles du temps d’acquisition par pixel et du courant. Cette substitution
est nécessaire car l'influence des variations de ces deux paramétres (courant et temps par pixel)
sur leurs phénoménes physiques associés (taille de sonde et bruit de fond) n’a pas été déterminée
complétement. Pour ce diagramme, les numéros associés au paramétre type de schéma corres-
pondent aux différentes variantes de contour du plus petit (variante 0) ou plus grand (variante 3)
(voir annexe A).
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On s’apergoit que le paramétre prépondérant est la taille de sonde qui permet les avancées les
plus importantes. Une telle figure nous permet alors de savoir sur quel paramatre on peut agir pour
augmenter la précision de mesure ou la rendre optimale pour Papplication étudiée. Remarquons
que I'influence de 'approximation de ¢ n’a pas été retenue dans ce diagramme, car les valeurs de
gains sont si tributaires de la situation étudiée (faibles déformations, rotations importantes...) qu’il
est difficile de leur accorder une pertinence moyenne.

Traiter I'influence des parameétres sur la précision de mesure ne suffit pas pour présenter 1’en-
semble des effets pouvant guider leurs choix. Ces choix n’ont pas seulement une répercussion sur
l'augmentation de la précision de la mesure. Ils ont également un coiit. Dans notre cas, améliorer
la précision de mesure des déformations locales est toujours possible, par exemple en augmentant
la résolution des images. Simplement ce gain de performance s’accompagne d’un accroissement
des moyens & mettre en osuvre pour atteindre cette précision, comme l'augmentation du nombre
d’images & acquérir pour une zone de méme taille. Le coiit se traduit de différentes maniéres, comme
on peut le remarquer i la lecture du tableau 3.3. Cependant son principal effet est 'augmentation
du temps global nécessaire pour développer la procédure de mesure, de la réalisation des microgrilles
au dépouillement informatique. La répercussion quantitative du choix des principaux parameétres
sur ce temps est présentée en figure 3.2. Elle présente également sous la forme d’un diagramme de
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F1G. 3.2 — Diagramme de Pareto: coit en terme de temps

Pareto que I'on a divisé en deux parties pour traiter séparément les effets sur le temps d’acquisi-
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tion et ceux sur le temps de calcul de ’appariement des points homologues. Les fluctuations des
différents paramétres correspondent aux variations réellement envisageables autour de la situation
de référence décrite précédemment. Elles ne correspondent pas aux amplitudes maximales. Par
exemple, le temps d’acquisition par pixel est volontairement limité & la valeur 200us car, au-dela,
l'acquisition des images haute résolution n’est plus envisageable. Pour ces variations, I’épaisseur
de ligne est le parameétre le plus important car il peut, pour sa valeur maximale, entrainer une
multiplication par 9 du temps nécessaire & la procédure de mesure.

3.4 La démarche de choix

Il est difficile d’élaborer une stratégie de choix rigoureuse et universelle, étant donnés la com-
plexité du probléme, le nombre important des paramétres mis en jeu et de critéres que I'on peut
retenir (simplicité, rapidité, précision...) pour guider le choix. Plutét que d’essayer d’établir une
telle procédure, on préfere aborder le probléme de choix sous forme de régles qu'il suffit d’appliquer
pour guider le choix de I’ensemble des paramétres. Cette section donne donc dans I’ordre chrono-
logique 1’ensemble de ces régles accompagnées de figures illustratives lorsqu’elles sont utiles & Ia
compréhension.

1. La longueur d’onde des fluctuations locales fixe la taille du pas de discrétisation 4 prendre
pour bien décrire le phénomeéne physique & observer. Cette dimension donne le pas optimal
de la grille & utiliser en accord avec le schéma de dérivation discréte choisi (voir figure 3.3). A
ce stade du chotx, il faut savoir si I'on privilégie le caractére local de la mesure au détriment
de sa précision ou inversement.

@ d’onde des ﬂuctuaﬁa@

pas de discrétisatioD

<> pas de la grille

F1G. 3.3 - régle 1

2. La taille de la surface élémentaire représentative fixée par la morphologie du matériau condi-
tionnne la taille de la grille & utiliser. En pratique, le choix est plus complexe. Il est lié au
choix de la valeur de I’épaisseur de la ligne qui constitue le repére utilisé. Elle doit avoir la
valeur la plus faible de telle maniére que la microstructure du matériau observé soit occultée
au minimum. Les possibilités de la technique de microélectrolithographie sont limitées par
les aberrations géométriques de la colonne optique du MEB. Pour obtenir une grille réguliére
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en tout point, la dose, la quantité d’électrons par unité de surface nécessaire 4 Virradiation
de la résine électrosensible doit rester constante durant le balayage. A cause de ces aberra-
tions géométriques, la forme du faisceau d’électrons évolue d’un point & un autre entrainant
une variation de la surface irradiée. Dans ces conditions, la dose évolue bien que la quantité
d’électrons émis par le faisceau soit constante. Le phénoméne se manifeste principalement sur
les bords de la zone balayée ol les motifs de la grille sont partiels, voire absents. Habituel-
lement pour les matériaux de cette étude, il est difficile d’obtenir d’une grille millimétrique
avec une épaisseur de ligne fine, inférieure & 0,2um. Pour couvrir une zone supérieure avec
une épaisseur de ligne fine, il faut réaliser plusieurs grilles juxtaposées de taille plus faible. Un
systéme automatique devient utile lorsque la taille de la surface représentative est importante.
Remarquons que la valeur du pas de la grille est uniquement fonction des potentialités de
balayage. La figure 3.4 résume cette démarche de choix qui combine la détermination de la

taille de la S.E.R.

taille de la grille

N  / ,

épaisseur de la ligne

FiG. 3.4 — régle 2

taille de la grille nécessaire (nombre et taille des grilles élémentaires) et de P’épaisseur de la
ligne. Comme les valeurs de ces paramétres sont étroitement liés au matériau étudié, plusieurs
essais de mise au point doivent &tre réalisés.

. La précision sur les valeurs de déformations locales (en %) fixée dans le cahier des charges

donne 'ordre de grandeur de la précision (en micromeétres) & respecter pour la mesure des
déplacements des repéres en accord avec le type de schéma de dérivation et le pas de la
grille déterminés & partir des régles précédentes. La résolution (nombre de pixels par unité
de longueur) est choisie comme le rapport entre la valeur précédente et la précision maximale
(en pixels) de mesure des déplacements par la technique de corrélation. La précision maxi-
male correspond i l'incertitude locale réelle déterminée & partir des tests sur la mesure de
déplacements de mouvements de corps rigides et des corrections présentées précédemment.
Pour les matériels utilisés dans cette étude, elle est estimée a 0,3 pixels. Par ailleurs, la valeur
de la résolution obtenue ne peut pas étre inférieure A la résolution minimale correspondant &
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la définition de la ligne du motif. Dans la pratique, cette valeur s’éléve & 3 pixels, un pixel
central pour le niveau de gris intrinséque de la ligne et un pixel de part et d’autre pour
I'information des bords. La figure 3.5 illustre cette régle.

@de la déformation locale (%)
. pas de la grille

N

@ du déplacement local (i )

précision maximale résolution minimale
0,3 pixel 3 pixels par ligne
épaisseur de la ligne

Fi1G. 3.6 — régle &

¢

4. La taille de la surface élémentaire représentative associée i la résolution utilisée déterminée
précédemment guide le choix commun du nombre d’images & acquérir, de leur taille et du
grandissement & utiliser pour enregistrer ces images. Le choix final est le résultat d’un com-
promis entre ces deux paramétres (voir figure 3.6).

5. Précision de la mesure locale des déplacements
La résolution déterminée associée 4 la précision de la mesure de déplacements locaux en
micrometres fournit la précision subpixel réelle que la technique de corrélation doit atteindre.
Sa valeur dépend de quatre paramétres essentiels, le courant, le temps d’acquisition par pixel,
la forme du motif et Papproximation de la transformation matérielle ¢, et des corrections des
défauts géométriques nécessaires (voir figure 3.7). Ces 5 composantes doivent &tre choisies en
interaction pour atteindre la précision souhaitée.

— En pratique, la forme du motif doit tout d’abord éire choisie de manigre que sa précision
théorique soit inférieure A la précision souhaitée. Ensuite on retient 'approximation de
¢ la plus représentative des mécanismes de déformation succeptibles d’apparaitre de
maniére 4 minimiser les erreurs de cette approximation. En général, si les déformations
et les rotations locales sont faibles (inférieures & 10 %), une translation subpixel est
suffisante.

— La taille de sonde est ajustée en fonction de la valeur du courant de maniére qu’un
balayage partiel n’entraine pas une erreur de mesure supérieure 4 la précision souhaitée.
Comme le choix de sa valeur n’est pas pénalisant pour I'acquisition des images, la valeur
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résolution

taille de la S.E.R.
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F1G. 3.6 — régle 4
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géométriques
taille de sonde
f approximation de @

bruit de fond
temps par pixel
Fia. 3.7 — régle §
saturant le phénomeéne est retenue, c’est-a-dire celle qui permet d’obtenir un balayage

complet sans recouvrement. La procédure décrite dans la section 2.3.2 est utilisée pour
effectuer ce réglage.
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— Le niveau de bruit est choisi de maniére qu’il n’entraine pas d’erreur de mesure supérieure
a celle imposée. Son ajustement est réalisé en faisant varier le temps d’acquisition par
pixel pour le courant fixé avec la taille de sonde. Il est effectué en contrdlant le niveau
de bruit selon la procédure décrite dans la section 2.3.1.

— Enfin, la précision de la corrélation souhaitée fixe 'amplitude maximale des défauts
géométriques. Tout défaut d’amplitude supérieure doit &tre corrigé. Etant données les
procédures de correction établies dans ce travail, le choix concerne uniquement les défauts
k et ¢, et les variations relatives de grandissement. Comme les paramétres k et ¢ sont
indépendants des réglages du MEB, ils sont déterminés une seule fois pour le mode
d’acquisition choisi et la correction peut s’appliquer systématiquement sans coiit. La
correction des variations de grandissement s’impose lorsque leur amplitude dépasse la
précision locale de la mesure. Puisque celle-ci est limitée & 1 % et que les variations de
grandissement relevées lors des essais mécaniques in situ de cette étude n’excédent pas
1 % pour des déformations maximales de 10 %, cette correction n’est pas nécessaire.
Toutefois, elle devient utile pour déterminer les déformations moyennes sur la zone ob-
servée avec une erreur du méme ordre de grandeur que I'imprécision de calcul. Clest
pourquoi cette correction est retenue systématiquement dans les études de la deuxiéme
partie.

Si la précision demandée ne peut pas étre atteinte 4 I'issue du choix de ces quatre paramétres,
la valeur de la résolution doit étre augmentée. Les choix relatifs aux régles 4 et 5, et & celle-ci
doivent étre reconsidérés.

6. Contraste optimal: test de ’histogramme

L’influence du contraste et de la brillance sur la précision de la mesure n’a pas ét¢ montrée mais
il est clair, de maniére théorique, qu’un mauvais échantillonnage des niveaux de gris risque
d’entrainer des imprécisions de mesure. Il se manifeste par une perte d’information dans la
signature des intersections de grilles & cause d’un mauvais choix du couple contraste/brillance
entrainant un spectre soit trop large soit trop étroit pour la plage d’échantillonnage [0,255].
Dans le premier cas, le phénoméne s’accompagne d’une saturation des niveaux de gris incom-
patible avec ’hypothése de conservation de ces derniers, nécessaire pour assurer la précision
de la technique de corrélation. Pour remédier & ce probléme, il est obligatoire de vérifier
Péchantillonnage des niveaux de gris en visualisant leur histogramme de répartition (voir test
de I'histogramme, figure 1.16, chapitre 1) pour chaque image acquise.

7. Taille de la zone de recherche : déformation macroscopique

La taille de la zone de recherche est liée & la valeur de la déformation macroscopique, au pas
de la grille et & la résolution utilisée. Elle est donc choisie avant I'exécution du programme de
corrélation de maniére qu’elle excéde au moins les déplacements maximum résultant de cette
déformation macroscopique.

8. L’amplitude de déformation admissible entre deux acquisitions d’images est définie en fonction
de I'intensité des hétérogénéités locales et du taux de dégradation de la microgrille due &
la. déformation. Si celle-ci est trop importante, la corrélation est difficile voire impossible.
I est préférable, si les déformations & atteindre sont importantes, d’acquérir des états de
déformation intermédiaires et de les dépouiller successivement en prenant comme état de
référence I'avant-dernier état acquis. En pratique, pour nos applications, on fixe la limite &
5 %. Elle est liée & I'approximation de ¢. Plus celle-ci est capable de restituer fidélement les
mécanismes locaux de déformation et plus la limite sera augmentée.

9. La taille du domaine de corrélation est fixée pour qu’il réunisse toute Pinformation de la forme
du motif de la grille utilisée. Pour la croix, le domaine est centré sur I'intersection et limité 3
un pas de grille, comme un bon compromis avec le temps de calcul.
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10.

11.

CHAPITRE 3. OPTIMISATION POUR UNE PRECISION DONNEE

L’utilisation de I'interpolation bicubique n'a pas montré de gains appréciables pour nos ap-
plications. L’interpolation la plus simple, de nature bilinéaire est retenue par défaut.

La dernitre régle concerne le choix du type d’électrons & utiliser. Comme on I'a déja men-
tionné dans le chapitre 1, I'utilisation des électrons rétrodiffusés est préférable pour assurer
Vinvariance des niveaux de gris entre les différentes images, griace a leur origine chimique
dans I'interaction électron/matiére. Les électrons secondaires provoquent d’infimes variations
de contraste & cause de I'ombrage dit au mouvement des grilles et & 'apparition de relief
engendré par la déformation.
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Deuxieme partie

Applications a I’étude
micromécanique de quelques
matériaux hétérogenes :
les bandes de localisation
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Introduction

Cette partie a pour objectif de montrer les potentialités de la technique de mesure décrite dans
la premiére partie, pour les études micromécaniques des matériaux hétérogénes.

Ces potentialités sont de divers ordres. Tout d’abord, le principal attrait de cette technique de
mesure est de permettre de déterminer le champ local de déformation sur une zone et de visualiser
la répartition de ses intensités. La représentation spatiale de ces hétérogénéités s’effectue sous
forme de cartes. Ensuite, le caractére quantitatif de la mesure assure une évaluation objective
de ces hétérogénéités et permet, d'une part, une caractérisation immédiate, par exemple sous la
forme de critéres d’apparition de phénomémes physiques (fissures, endommagement, bandes de
cisaillement...) et, d’autre part, de fournir de nombreuses données de comparaison pour la validation
et ’étalonnage des modélisations et simulations numériques.

Comme la procédure de mesure est automatique et rapide, elle autorise un grand nombre
d’évaluations favorisant les investigations systématiques et statistiques sur des zones de taille im-
portante par rapport & la taille caractéristique des mécanismes locaux étudiés. Par exemple, les
phénoménes peuvent étre quantifiés sur des zones représentatives de ’ensemble des mécanismes lo-
caux. Le dépouillement rapide de plusieurs états de déformation rend également possible I’évaluation
de la cinétique des phénomeénes comme 1’évolution des hétérogénéités de déformations au cours du
chargement. Notons, enfin, que les gains en précision réalisés, par rapport & une technique clas-

“sique [3] précise au pixel pres, permettent de mesurer de faibles niveaux de déformation et rendent
possible ’étude des premiéres manifestations des phénoménes. De tels résultats ne peuvent pas
étre atteints avec une étude purement qualitative, car "amplitude des distorsions de grilles est trop
faible pour étre visible & I’ceil nu.

L’utilisation de cette technique de mesure permet de réunir des informations & toutes les échelles.
En eflet, la détermination des déformations moyennes sur la zone observée donne les composantes
macroscopiques si cette zone est représentative de I’ensemble des mécanismes locaux. L’observation
globale sur toute la zone donne accés & la répartition des mécanismes et aux effets de voisinage. Les
analyses & cette échelle mésoscopique permettent également de mettre en évidence I’influence de
la. microstructure sur les phénoménes observés. Enfin, les valeurs du tenseur local de déformation
renseignent sur la nature des mécanismes locaux. Cette technique compléte donc les informations
des études physiques d’identification des mécanismes microscopiques et leur donne un caractére
statistique indispensable pour construire une loi de comportement pertinente implantable dans un
code de calcul.

Ces potentialités facilitent I'utilisation de cette technique par les micromécaniciens. Cette tech-
nique est devenue un outil systématique d’investigation des mécanismes de déformation et d’en-
dommagement dans les matériaux hétérogénes au LMS, & I’Ecole Polytechnique. Notamment, elle
a €té utilisée dans plusieurs études (seules certaines sont présentées dans ce mémoire). On peut
citer I'étude des répartitions de contraintes et de déformations dans les multicristaux d’Inconel en
collaboration avec le LM3-MetX de 'ENSAM de Paris [49], I’étude des mécanismes de fissuration
dans les dépdts de chrome électrolyte pour les tubes d’armes sous contrat avec GIAT [59], I’étude
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du fluage transverse des composites  fibres de carbure de silicium et & matrice de titane en asso-
ciation avec TONERA [28], auxquelles on peut ajouter un certain nombre d’études dans I’équipe
de micromécanique du LLMS dont ’étude des alliages de TiAl en collaboration avec la SNECMA
[68, 77] et I'étude du comportement du zirconium en fluage [84].

Lors de sa mise au point sur différentes études micromécaniques, cette technique de mesure a
mis en avant des phénomémes de localisation de la déformation en bandes. Ces phénoménes ont été
constatés pour quelques matériaux hétérogénes comme les biphasés [52, 114, 21], les polycristaux
[27, 40, 84, 66] ou encore les matériaux composites & fibres ou & particules rigides [90]. La plupart
de ces phénomenes ont été mis en évidence expérimentalement dans le cas de déformations macro-
scopiques importantes, égales ou supérieures & 10 %, et sur de petites zones non représentatives
de I’ensemble des mécanismes locaux. L’apparition de ces bandes et leur évolution ont été traitées
par le biais de simulations numériques et quelques confrontations avec I’expérience ont été entre-
prises. Ces études restent partielles, certainement par manque de données expérimentales, et sont
insuffisantes pour comprendre et expliquer ces mécanismes de déformation dans ces matériaux.

Cette partie contribue & l'étude de ces phénomeénes. Elle donne les données quantitatives
nécessaires 4 I'étude du probléme, en privilégiant ces aspects pour les faibles déformations (inférieu-
res & 5 %) et sur des zones représentatives. Elle expose ensuite quelques outils pour la caractérisation
de ces bandes en proposant un critére d’existence et en quantifiant quelques caractéristiques de ces
bandes. Le dernier point consiste 4 expliquer leur formation en raisonnant  partir des hétérogénéités
de comportement liées & la microstructure initiale. La présence de ces bandes est corrélée avec la
microstructure et des critéres de prévision sont construits et testés.

Le développement de ces idées est exposé pour deux types de matériaux hétérogines qui se
distinguent par la nature de leurs hétérogénéités microstructurales. Le premier est un matériau
biphasé Nickel-Argent & morphologie complexe constitué d’une phase molle et d*une phase dure
(chapitre 1). Chaque phase a un comportement élastoplastique isotrope. Le second est un poly-
cristal de zirconium et les hétérogénéités microstructurales sont lides aux différences d’orientations
cristallines entre les grains (chapitre 2). La démarche adoptée est similaire pour les deux cas étudiés
et fait apparaitre un phénomeéne semblable. La comparaison des résultats de ces deux études fait
'objet de la conclusion de cette deuxiéme partie.
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Chapitre 1

Etude des biphasés Ni/Ag

Cette étude est une illustration des potentialités de la technique de mesure développée dans
la premiére partie. Elle a pour but de montrer en quoi les améliorations apportées par cette tech-
nique de mesure permettent de progresser dans la compréhension du comportement mécanique
des matériaux hétérogénes. Ces améliorations permettent également une évaluation plus fine de
la pertinence des modéles de prévision qui leur sont associés. Cette étude, tout comme la sui-
vante, est 4 replacer dans le contexte de 'optimisation de la microstructure de ces matériaux en
vue d’améliorer leur comportement mécanique sous diverses sollicitations. Cette problématique est
'enjeu du développement de nouveaux matériaux plus complexes associant plusieurs constituants
de propriétés mécaniques différentes. La rationalisation de ces études ne peut se faire qu’avec le
développement de méthodes d’investigation fines & I’échelle de la microstructure telles que celles
présentées dans ce chapitre.

Ce chapitre concerne I’étude du comportement de biphasés élastoplastiques et de leur prévision.
Plusieurs études antérieures, tant expérimentales que numériques [21, 52, 114], ont montré P’appa-
rition de bandes de localisation de la déformation & faible niveau de déformation macroscopique (a
partir de 5 %). Certaines modélisations, essentiellement de type éléments finis [52, 114, 90], pre-
nant en compte la morphologie de la microstructure sont capables de prévoir un tel phénomeéne. Les
modeles de changement d’échelles de type autocohérent, classique ou généralisé, n’intégrant qu’une
information partielle de cette morphologie semblent étre incapables de restituer ces phénoménes.

Ces études antérieures restent incomplétes pour plusieurs raisons. Tout d’abord, elles ont été
menées sur de petites zones non représentatives de 'ensemble des mécanismes locaux présents. De
plus le phénoméne n’est pas étudié dans sa globalité & tous les stades de déformation et notamment
au début de I'entrée en plasticité du matériau, 4 quelques pour-cents de déformation. La précision
des méthodes de mesure classiques n’est pas assez importante pour atteindre les faibles déformations
locales et la plupart des valeurs expérimentales utilisées dans les confrontations sont données pour
des déformations macroscopiques supérieures 3 5 %. L’apparition de ces bandes de localisation reste
encore floue. Enfin, le manque de données expérimentales rend partielle 'évaluation de la pertinence
des simulations numériques et incertaines les extrapolations aux faibles niveaux de déformation.

On utilise la technique de mesure du champ local de déformation, développée dans la premitre
partie, pour compléter I'étude du comportement de ces biphasés. Cette technique a été mise au
point pour mesurer le champ local de déformation sur une zone représentative de la microstructure
pour des niveaux de déformation faibles. Par ce biais, on souhaite expliquer ’apparition des bandes
de localisation. Par ailleurs, une confrontation des hétérogénéités de déformation avec les modéles
de changement d’échelle [21] peut étre entreprise de maniére plus rigoureuse. Elle doit permettre de
valider cette approche pour une modélisation du comportement de ces matériaux. Cette étude per-
met de progresser sur les aspects expérimentaux et sur les modeles de prévision pour une meilleure
compréhension du comportement des matériaux biphasés.
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Cette étude est menée sur des biphasés Ni/Ag obtenus par métallurgie des poudres. Ces
matériaux modéles ne sont pas utilisés dans I'industrie, mais ont 1’avantage de présenter des mor-
phologies trés différentes selon les caractéristiques des poudres employées et du cycle d’élaboration.
Cette particularité est intéressante pour réaliser une étude de 1'influence de la morphologie micro-
structurale sur le comportement mécanique. Ces matériaux ont été élaborés au MPA de Stuttgart
dans le cadre d'un programme d’échanges intégrés franco-allemands (PROCOPE) avec le soutien
de la Direction de la Coopération Scientifique et Technique du Ministére des Affaires Etrangéres. Ce
programme a débuté le ler janvier 1998 pour une durée de trois ans. Il a pour théme central I’étude
expérimentale, théorique et numérique des hétérogénéités de déformation au sein d'un matériau
élastoplastique. La complémentarité des deux équipes de recherche est mise & profit pour cette étude.
La mise en commun des savoir-faire expérimentaux, la réalisation des matériaux hétérogénes & mor-
phologies variées et la méthode de mesure des champs locaux de déformation permettent d’envisager
une étude plus compléte. L'utilisation des modéles d’homogénéisation de I’école francaise [21] et
Papproche numérique par éléments finis du probléme de changement d’échelle de V’école allemande
[52, 114] permettent de confronter ces approches entre elles et avec les données expérimentales,
afin d’en évaluer leur pertinence & prédire les mécanismes locaux réels. Ce chapitre est le reflet
d’une partie du travail mené depuis le début du projet qui s’est concrétisé d’ores et déja par une
publication [115].

Dans la section 1.1, on s’intéresse 4 la caractérisation de la microstructure du matériau étudié
dans 'optique d’une démarche micromécanicienne sur une surface représentative. Ensuite, la sec-
tion 1.2 met en évidence la localisation de la déformation en bandes pour un essai mécanique in
situ. L’influence du relief sur la mesure de déformations locales est discutée dans ce cas particulier
au cours de la section 1.3. La section 1.4 montre comment I’ensemble des données quantitatives
recueillies par la mesure du champ local de déformation permet de mener une caractérisation objec-
tive de ces bandes. Un critére d’existence est établi et quelques caractéristiques de ces bandes sont
déterminées. Ensuite, la section 1.5 étudie la corrélation du phénoméne de bandes avec la morpho-
logie de la microstructure sur laquelle un critére de prévision simple est construit. La section 1.6
présente les résultats de la simulation numérique par éléments finis pour la surface représentative
étudiée. En conclusion, la validité du critdre et ’origine des bandes sont discutées en se basant sur
les résultats expérimentaux et numériques (section 1.7).

1.1 Les biphasés Ni/Ag

Ces biphasés sont élaborés par métallurgie des poudres. Le procédé utilisé est le compactage
isostatique & chaud. A partir de poudres de différentes granulométries et pour des conditions
d’élaboration variées, on obtient des matériaux modéles de morphologies différentes comme ex-
pliqué dans [116]. Pour cette étude quatre types de morphologies ont été obtenues. Elles sont
présentées dans les figures 1.1, 1.2, 1.3 et 1.4.

Ces morphologies présentent des microstructures plus compliquées que celles que 'on espérait
obtenir. En effet, dans I’étude antérieure {116], des morphologies plus simples avaient pu &tre
réalisées. Cette différence a pour origine un probléme d’approvisionnement en poudre de nickel : la
poudre, composée de grains relativement sphériques et de taille uniforme, utilisée auparavant par le
laboratoire du MPA n’est plus disponible. Parmi les quatre épouvettes obtenues, seule I'une d’entre
elles (morphologie 2 (voir figure 1.4)) a été retenue. Il s’agit de celle présentant la microstructure
la. mieux adaptée & la technique de microextensométrie actuelle: la dimension caractéristique des
détails microstructuraux est supérieure & 5um sans que la taille du domaine représentatif de la
microstructure ne soit trop grande (inférieure & 1mm?). Le phénoméne physique observé dans ces
biphasés est mesuré et décrit par une évaluation discréte sur une microgrille de pas Sum et de
surface 1mm?2.
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Fi1G. 1.1 — Morphologie 1: grandissement 200 F1a. 1.2 — Morphologie 2: grandissement 200

F1G. 1.4 — Morphologie J: grandissement 200
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F1G. 1.5 — Courbes de comportement en compression

La caractérisation mécanique et physique de ces matériaux a été conduite dans 'étude antérieure
[116]. Pour toutes les données mécaniques, nous renvoyons 4 la lecture de cette référence. Soulignons,
simplement, que les deux matériaux constituants ont un comportement élastoplastique & écrouissage
isotrope et que leurs caractéristiques sont différentes comme le montre la figure 1.5. La limite
d’élasticité du Nickel est environ 2 fois plus élevée que celle de I’Argent et le module d’écrouissage
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est 4 fois plus élevé. Les hétérogénéités de comportement sont importantes: le nickel est une phase
se déformant peu alors que I’argent est une phase "molle”.

On s’intéresse ici 4 la caractérisation de la microstructure que I'on suppose responsable des
phénoménes de localisation de la déformation en bandes observés expérimentalement. Cette hy-
pothése est discutée dans la section 1.6. Dans l'optique d’une étude micromécanique, la caracté-
risation de la microstructure passe, d'une part, par la détermination de la taille de la plus petite
surface observable incluant I’ensemble des mécanismes locaux responsables du comportement global
et, d’autre part, par une caractérisation morphologique des phases.

1.1.1 Représentativité de la surface étudiée

En raison des limites technologiques des appareils d’investigation sur un volume de matitre
comme les moyens de tomographie & rayons X, la caractérisation de la microstructure d’un matériau
hétérogéne ne peut s'effectuer qu’a partir de I'étude d'une coupe. L’étude micromécanicienne de
la surface & observer n’est pertinente que si la taille de cette surface est suffisante pour englober
statistiquement I'ensemble des mécanismes locaux mécaniques et physico-chimiques susceptibles
d’apparaftre lors de la déformation du matériau et responsables de son comportement macrosco-
pique. La microstructure est seule responsable des phénomenes locaux présents pour un chargement
macroscopique imposé. On qualifie alors la surface de représentative. De plus, si Ia taille de celle-ci
est minimale, elle devient élémentaire et donne une approximation de la taille du volume élémentaire
représentatif nécessaire pour mener une modélisation du comportement mécanique du matériau par
une technique de changement d’échelles.

Le probléme consiste alors & déterminer la taille de la surface élémentaire représentative ou tout
au moins & s’assurer que la taille de la surface observée est représentative. En prenant en compte
I'ensemble des caractéristiques de la microstructure, le probléme est trés difficile A résoudre, voire
impossible. Simplifier le probléme revient & prendre en compte les caractéristiques que I’on suppose
les plus pertinentes. Pour le matériau étudié, la caractéristique pertinente est la répartition spatiale
des phases mettant en évidence les différences de comportement. Cette morphologie microstructu-
rale est plus importante que l'orientation cristalline des grains constituant chaque phase, celles-ci
pouvant étre supposées homogénes en premiére approximation d’aprés [116]. Le probl®me se résume
a trouver une méthode pour évaluer la représentativité d’une surface en terme d’information mor-
phologique.
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Fi1G. 1.6 — Microstructure d’un biphasé 70% Fi1G. 1.7 — Covariogramme adimensionné Ni-
Nickel 30% Argent: 2mm X 1,5mm ckel/Nickel
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L’étude de la convergence des fonctions de covariance statistique ou covariogrammes pour les
images binaires de la microstructure acquises au MEB (électrons rétrodiffusés) permet de donner
une estimation de cette taille caractéristique. Cette méthode est décrite en détail dans [21]. Elle
n’est possible que pour des matériaux biphasés & répartition homogene, comme c'est le cas pour
les matériaux étudiés. La figure 1.7 donne les covariogrammes adimensionnés de la phase nickel
(représentée en noir sur I'image binaire) par rapport A elle-méme, tracés pour une investigation sur
I'image 1.6 pour différentes tailles de la zone analysée. La répartition des phases pour ces biphasés
est isotrope, comme il est montré dans la section suivante sur la caractérisation (voir figure 1.10).
Toutes les directions dans le plan de 'image sont équivalentes. Ces covariogrammes sont construits
pour une investigation dans la direction horizontale des images. Ces courbes montrent qu’au-del
d’un grandissement de 100 ces covariogrammes divergent. La surface observée est alors insuffisante
pour assurer une représentation statistique. La surface minimale & observer est celle qui est couverte

par une observation & un grandissement de l'ordre de 100, soit une zone d’environ 1mm?.

1.1.2 Caractérisation morphologique

Pour cette étude, deux types d’échantillons ont été étudiés. Ils présentent la méme morphologie
mais des concentrations différentes, 50%-50% pour I'un et 70% de Nickel -30% d’Argent pour 'autre.
Un polissage mécanique décrit dans 'annexe D révéle la microstructure. On montre sur les figures
1.8 et 1.9 les microstructures de ces deux échantillons. Ces images binaires sont acquises au MEB
avec le capteur des électrons rétrodiffusés. Les concentrations réelles pour chaque zone sont évaluées

Fic. 1.8 - Microstructure d’un biphasé 70% Fie. 1.9 - Microsiructure d’un biphasé 50%
Nickel 30% Argent: Imm X Imm Nickel 50% Argent: 680um x 77T0um

par analyse d'images en calculant les proportions de pixels blancs dans chaque image. Sur ce type
d’images, 'argent, de numéro atomique plus élevé que le nickel, apparait plus lumineux. On donne
dans le tableau 1.1 les concentrations exactes des deux nuances pour les deux images étudiées.

Des études antérieures sur la caractérisation morphologique d’autres biphasés de méme type
tels que les biphasés Fe/Ag [2, 21] utilisent 1’analyse morphologique [34] pour caractériser leur
microstructure tridimensionnelle. Elles permettent de conclure sur le type de morphologie. Par
similitude, on conclut que les morphologies étudiées ici sont de type inclusion/matrice oi le nickel
est en inclusion dans la phase argent.
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TAB. 1.1 — Concentrations des 2 nuances

Concentration (%) | nuance 1 | nuance 2
Nickel 76 62
Argent 24 38

FiG. 1.10 — Covariogramme 2D pour la microstructure 50 % -50 %, 7T00um X 680um

Ces morphologies présentent une répartition aléatoire et isotrope des phases dans 'espace.
Cette information se vérifie quantitativement en utilisant la covariance & deux points selon la
méthode évoquée précédemment et décrite dans [21]. Ce caractére isotrope se traduit par une
indépendance de la covariance en fonction de la direction. Une représentation spatiale dans le plan
de cette grandeur pour I'image de la morphologie 50%-50% est présentée dans la figure 1.10 et
montre bien une symétrie polaire. Ces covariogrammes et plus particuliérement sa représentation
unidimensionnelle donnent la taille moyenne des inclusions de nickel: c’est la largeur du pic avant
Yapparition du plateau. Pour les deux nuances étudiées, on I'estime & environ 100um.

Dans la suite de cette étude, les caractéristiques de la microstructure déterminées servent a
établir des corrélations avec les phénomeénes locaux observés et & expliquer leur origine, puisque
leur existence est liée & cette microstructure.

1.2 Mise en évidence des bandes de localisation

1.2.1 Les essais mécaniques in situ

Les échantillons disponibles aprés compactage isostatique & chaud présentent des dimensions
trop faibles pour qu’il soit possible d’en extraire des éprouvettes de traction in sifu, comme celles
présentées en annexe E. Ce sont des cylindres d’environ 20mm de longueur et 10mm de diamétre.
Par conséquent, I’étude des bandes de localisation est menée pour une sollicitation de compression
uniaxiale. Pour un tel essai mécanique, les dimensions des éprouvettes peuvent étre plus faibles.

La réalisation d'un essai de compression uniaxiale est difficile en raison des frottements impor-
tants sur les surfaces d’appui des éprouvettes qui limitent, 4 ces endroits, la déformation transverse.
Pour des essais macroscopiques, on obtient, aprés déformation, une géométrie d’éprouvette en forme
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de tonneau et la sollicitation n’est pas pure. Pour une premiére réalisation d’un essai mécanique
in situ de compression, des précautions particuliéres ont été prises pour limiter le frottement sur
les faces d’appui. En conséquence, des géométries d’éprouvettes adaptées ont été choisies tout en
autorisant I’observation au MEB de la distorsion de microgrilles placées & différents endroits sur
une surface plane. Deux géométries d’éprouvette ont été testées.

La premiére est de forme parallélépipédique de section carrée de c6té 4mm (voir figure 1.11). Une

A 0.8
ﬂ-
9 %
Y 6
<allh- 4 [
- " profondeur du lamage : 0,5
F1c. 1.11 — Premiére géoméirie d’éprouvette Fic. 1.12 — Deuziéme géoméirie d’éprouvetie

longueur faible de I’ordre de 5mm est choisie pour éviter le flambement. Etant données les faibles
dimensions de la section (16mm?) et les faibles déformations 4 atteindre (inférieures & 10 %), aucune
autre précaution n’est prise. Remarquons que ces faibles dimensions sont les limites acceptables pour
la réalisation d’un essai correct, car ’installation d’une telle éprouvette est difficile; son centrage
par rapport 4 'axe de compression devient hasardeux. En plus, la surface utile d’cbservation est
petite et n’autorise que l'utilisation de deux microgrilles de 1mm? en plus de la microgrille de
référence.

La seconde a une géométrie cylindrique de taille plus importante (voir figure 1.12). Deux méplats
sont usinés pour déposer les microgrilles sur des surfaces planes. Pour éviter les problémes de frot-
tement, un lamage d’une faible profondeur est réalisé 4 chaque extrémité du cylindre. La surface
portante des extrémités est réduite & une couronne et chaque cavité est remplie de graisse pour trans-
mettre les efforts de compression 3 ’éprouvette sans I’effondrement des couronnes d’appui. Ainsi,
les actions mécaniques résultant du frottement sur cette faible surface deviennent négligeables. Le
choix d’une géométrie en couronne et de ces dimensions (surface égale & 13mm?) est guidé par une
étude antérieure [94] pour des essais macroscopiques.

Les deux essais réalisés n’apportent pas des résultats satisfaisants. Dans le premier cas, malgré
une surface de contact faible, on constate Pinfluence du frottement sur la géométrie finale des
éprouvettes. Celles-ci ont bien une forme en tonneau, et on mesure une différence de 0,18 mm dans
les dimensions des sections entre les extrémités et le milieu de ’échantillon pour le dernier état de
déformation (10 %), soit une variation de la déformation transversale de plus de 100 %. De plus,
les surfaces des extrémités, en raison de leur faible taille, ne garantissent pas I'alignement des axes
de 1'éprouvette et du chargement. Une des éprouvettes présente un léger biais dans sa géométrie.

La seconde géométirie engendre plus de complications qu’une réelle amélioration. Le frottement
a disparu, mais les couronnes d’appui aux extrémités s’écrasent malgré le dispositif de lubrification
A la graisse. Cet effondrement n’est pas uniforme et provoque un basculement de 1’éprouvetie et sa
désorientation par rapport 4 1'axe de compression. L'usinage des lamages pour de telles dimensions
est difficile & maitriser et crée des défauts de coaxialité entrainant des couronnes d’épaisseur non
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constante et donc des zones de moindre résistance. Ceci est encore plus critique avec la réalisation
de méplats pour déposer les microgrilles. Par ailleurs, ce basculement a pour conséquence plus grave
de libérer la graisse contenue dans les lamages, tout d’abord sur la grille de référence placée & une
des extrémités, puis sur les microgrilles elles-mémes. La rencontre du faisceau d’électrons avec la
graisse provoque une pollution de la colonne optotronique du MEB, diminunant sa résolution et la
qualité des images acquises. Aprés cet essai mécanique, un nettoyage complet de la colonne a été
nécessaire.

Ces deux situations ne sont pas optimales et I'utilisation de graisse est & proscrire dans le cadre
d’un essai mécanique in situ dans la chambre du MEB pour éviter toute contamination. A I’avenir,
nous utiliserons une géométrie cylindrique plus simple proche de celle du deuxidme cas, sans lamage
pour assurer une bonne mise en position de I’éprouvette sur les plateaux de compression. On tentera
de supprimer le frottement par I'utilisation de films de polytétraflucréthyléne (Téflon) interposés
entre I"éprouvette et les plateaux. Avec un tel matériau, le coefficient de frottement diminue trés
fortement.

Pour I’ensemble de ces essais, deux microgrilles d’un millimétre carré chacune sont utilisées
comme seul moyen d’extensométrie. Un extensometre n’est pas utilisable pour des géométries si
petites. Le collage d’une jauge sur la face opposée 4 celle ol sont déposées les microgrilles est trés
difficile et n’a pas été tenté. La surface restante en dehors du voisinage des microgrilles est trop
faible pour former une zone d’appui suffisante au collage de la jauge: un effort de pression non
négligeable doit étre appliqué sur celle-ci sans toucher les microgrilles. Les mesures de déformation
sont réalisées & quatre états de 1 % A environ 10 %.

L’ensemble des paramétres des essais réalisés est disponible dans 'annexe D.

1.2.2 Les cartes de déformation

Les microgrilles d’or sont numérisées au grandissement 200 avec I'ancien systéme de numérisation
pour le mode de résolution 2960 x 2220 pixels. Les images sont formées & partir du signal des
électrons secondaires. Ce systéme utilise le balayage analogique du MEB et le temps par ligne
choisi s’élkve 4 40ms. Cette valeur est le résultat du compromis entre le niveau de bruit dans
I'image et son temps d’acquisition. Une telle image s’acquiert en une dizaine de minutes et couvre
une zone d’un peu plus de 0,2mm2, pour une résolution locale du barreau de grille d’environ 3 pixels.
Lors de la premitre série d’essais, une image par grille a été acquise. Ensuite, pour augmenter la
représentativité statistique de la zone observée, quatre images par grille ont été enregistrées. On
atteint ainsi, avec trés peu de manipulations de juxtaposition des images, une investigation sur une
zone presque représentative de la morphologie des phases déterminée dans la premiére section. Une
grille de référence est également déposée A la surface de ’éprouvette, selon les modalités définies
dans la premiére partie (Chapitre 2 section 2.2), pour contrdler les variations de grandissement. Elle
est acquise avec la méme résolution. Notons que l'ensemble des paramétres du MEB est optimisé &
partir des procédures établies dans la premiére partie (Chapitre 2 section 2.3).

Le déponillement de ces images est réalisé avec la méthode subpixel pour laquelle la transforma-
tion matérielle, décrivant la déformation du matériau, est approchée par une translation. On choisit
d’utiliser une interpolation bilinéaire des niveaux de gris des images déformées. L’appariement des
intersections de grilles homologues est effectué en utilisant un voisinage de 30 x 30 pixels et les
déformations locales sont calculées avec un schéma de dérivation discréte utilisant les quatre plus
proches voisins. Les résultats obtenus sont corrigés des défauts géométriques homogenes (rapport
de forme et angle de distorsion). Pour les deux essais, les cartes de déformation ne sont pas cor-
rigées des variations de grandissement. En effet, dans le premier cas, le changement de géométrie de
Péprouvette lié au frottement a provoqué le basculement de la grille de référence entre les différents
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états de déformation. Cette dernidre n’étant plus dans le plan d’observation, I’évaluation de la
variation de grandissement sur cette grille est biaisée, comme on peut le voir dans I'annexe E. Ce
probléme est discuté de manidre quantitative dans le chapitre 2 (section 2.2) sur le contrdle des
distorsions d’images. Pour le deuxidme essai, la graisse a envahi dés le début du chargement la grille
de référence, rendant impossible ’acquisition d’images sur cette zone.

Les deux microgrilles situées & des endroits différents ont donné les mémes résultats en termes
d’hétérogénéités et de valeurs moyennes. On présente ici les résultats du deuxidme pas 4 1,9 % de
déformation pour le premier essai et la grille 1. La figure 1.13 présente la microstructure de la zone
analysée 3 I'état initial, dont la taille est d’environ 500um x 440um. 8800 mesures ont été effectuces
sur cette zone.

F1G. 1.13 — Zone analysée 500um x 440um : état non déformé

Les cartes des trois composantes planes du tenseur des déformations sont données dans les
figures 1.14, 1.15 et 1.16 et celle de la déformation équivalente tridimensionnelle au sens de von

Mises dans la figure 1.17. On note que pour toutes ces figures, la direction de compression est
verticale.

Ces cartes de déformation montrent une répartition particuliére de la déformation dans ce
matériau hétérogéne. La déformation se localise préférentiellement en bandes orientées & environ
% 45 degrés de la direction de sollicitation. Toutes les cartes font apparaitre la méme répartition
de la déformation, sauf celle de la composante de cisaillement. Pour celle-ci, les hétérogénéités
sont faibles et la localisation en bandes n’existe pas. Il ne faut pas malgré tout conclure que le
phénoméne de bandes a uniquement pour origine les déformations d’allongement. Il est connu que
dans ces matériaux, pour de faibles déformations, les mécanismes locaux sont ceux de la plasticité
et se manifestent par des glissements selon des plans particuliers. Chaque glissement lié & un
cisaillement localisé provoque généralement une ligne de discontinuité dans le plan d’observation qui
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Fic. 1.16 — Carte de déformation & 1,9 %: ci- F1G. 117 - Carte de déformation & 1,9 %:
saillement déformation équivalente

ne peut pas étre interprétée par une déformation continue de cisaillement. Comme la déformation
est déterminée A partir d’une moyenne sur un domaine, cette discontinuité se traduit davantage par
des déformations longitudinales et transversales. La technique de mesure actuelle n’est pas capable
de rendre compte d’un phénomeéne trés localisé isolé. Par contre, si ce phénomene se répete plusieurs
fois sur le domaine de calcul de la déformation, il peut étre vu comme une déformation continue
et détectable. Tout dépend de la taille du domaine de mesure par rapport a celle des phénomenes
ot de 'état de déformation. Dans notre cas, la déformation est faible, la mesure est localisée sur
quelques micrométres et les phénomeénes sont isolés, donc difficilement mesurables. A la différence
d’autres études pour d’autres matériaux élastoplastiques [66] ot 1a déformation est plus importante
(autour de 20 %) et ou I’échelle de mesure locale s’éléve & 50um, des bandes macroscopiques de
cisaillement apparaissent et la déformation de cisaillement est mesurée dans ces zones.
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FIG. 1.20 — Carte de déformation & 4,9 %: FiG. 1.21 — Carte de déformation d 8,6 %:
déformation équivalente normalisée déformation équivalente normalisée

L’évolution du motif d’hétérogénéité en fonction du chargement est observable sur les quatre
figures (1.18, 1.19, 1.20 et 1.21). Elles représentent 1’évolution de la déformation équivalente locale
normalisée par la valeur macroscopique. Elles montrent que ce motif ne varie pas et qu’il est donc
indépendant du chargement.

Pour expliquer ce phénoméne, on peut avancer deux hypothéses. Premiérement, le chargement
est proportionnel & I'échelle locale. Les hétérogénéités de contraintes liées aux incompatibilités
de la microstructure apparaissent au tout début du chargement et conservent ensuite leurs di-
rections principales, entrainant le méme motif des déformations locales & chaque état de char-
gement. Deuxiémement, 'observation nous fournit uniquement le régime établi des mécanismes
de déformations plastiques. Comme les hétérogénéités créées ont des intensités importantes, elles
régissent 2 elles seules la déformation du matériau. Cette deuxieme hypothese est la plus probable.
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Fic. 1.22 — Carte de déformation & 4,2 % : déformation équivalente

Cela signifie que ces observations, méme & faibles niveaux de déformation (autour de 1 % macro-
scopique), ne sont pas suffisantes pour appréhender la formation de ces bandes qui a lieu plus t6t
au début de la plasticité du matériau. Bien que les premiéres cartes de déformation représentent
I’entrée en plasticité macroscopique, les phénomeénes & 1'échelle locale sont & un stade beaucoup
plus avancé et déja établi.

Les résultats de la mesure du deuxiéme essai apportent une vision plus statistique du phénomene
de bandes. Quatre images par grille sont analysées, soit un peu plus de 25000 mesures. La zone
couverte par la carte représente 915um x 705um. On donne ici les résultats pour le second pas de
déformation & environ 4,2 % de déformation macroscopique (voir figure 1.22).

Pour cette concentration différente, 50%-50%, on observe le méme phénomeéne de localisation
de la déformation en bandes et on peut remarquer que ces bandes ont une portée supérieure a
la taille caractéristique de la microstructure (taille moyenne des inclusions 100pm) donnée par
le covariogramme (voir figure 1.7). Ces bandes n’ont pas les mémes orientations par rapport a
'axe de compression (vertical) que celles pour le premier essai. Cette différence s’explique par la
désorientation, déja mentionnée, de ’éprouvette par rapport a la direction de compression a cause
de sa géométrie particuliere. Notons que, sur toutes les cartes de déformations présentées dans cette
section, le contour des phases est représenté en noir.
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1.3 Influence du relief

L’observation des éprouvettes aprés déformation au microscope optique montre la présence d’un
relief. Ce relief est 1ié & la déformation locale du matériau et son amplitude est fonction du niveau de
déformation appliquée. Ce phénomeéne n’est pas pris en compte dans I'évaluation des déformations
locales. En effet, la mesure s’effectue dans le plan de I'image numérique. Cette représentation est
celle de la projection plane de la surface réelle. Ainsi, toute présence de relief de Ia surface observée
modifie la position des intersections de grilles dans cette image en projection et donc les valeurs de
déformations planes déterminées. Au niveau des expressions des composantes de la déformation,
I'indétermination de la composante hors-plan du déplacement entre deux états de déformation se
traduit par 'impossibilité de calculer les composantes planes du tenseur de Green-Lagrange (voir
annexe A). Seules les composantes planes de la formulation linéarisée sont calculables. On comprend
pourquoi cette formulation est rattachée aux petites perturbations, car celles-ci correspondent &
un faible relief et la différence entre la surface réelle et la projection est négligeable. Le calcul des
composantes planes du tenseur de déformation de Green-Lagrange n’est possible qu’en négligeant
les variations des composantes planes du déplacement par rapport & I'altitude. La connaissance de
la composante hors plan du déplacement permet uniquement une détermination des composantes
planes du tenseur de déformation de Green-Lagrange. Les autres composantes restent indéterminées
puisque la mesure s’effectue en surface.

Pour étudier 1'influence du relief sur la mesure des déformations planes, il faut comparer les
composantes planes du tenseur des déformations avec et sans la connaissance du relief.

Pour effectuer ces comparaisons, il est nécessaire de mesurer le relief et deux démarches peuvent
étre adoptées. La premiére consiste & utiliser la stéréoscopie. Elle a ’avantage de sutiliser directe-
ment avec les images du MEB. Il suffit d’acquérir deux images d*un méme état prises suivant deux
incidences différentes et de mesurer les positions des intersections de grilles dans chaque image, par
exemple avec la technique de mesure développée. Leur analyse avec une méthode de reconstruction
stéréographique fournit le relief. I’association des deux techniques permet de combiner les mesures
planes et hors plan du déplacement. Les développements rencontrés dans la littérature [5, 73, 81, 96]
concernent les applications en optique. Ils sont associés & des problémes mécaniques  plus grande
échelle o le relief est plus important. Les applications directes avec des images du MEB sont trés
peu nombreuses et ne donnent pas encore de résultats satisfaisants pour la mesure de faible relief
{103]. L’autre démarche consiste 3 mesurer le relief avec un autre moyen expérimental déconnecté
de la mesure plane. Il se pose alors le probléme du recalage spatial des deux informations qui n’est
pas toujours facile 3 réaliser. De plus, une telle mesure n’est possible que dans un état relaché, pour
permettre le démontage de 'éprouvette de la machine d’essai in sifu et son transfert sur le systéme
de mesure de relief. Pour cette étude, cette deuxidme démarche a été choisie et pour échelle lo-
cale d’investigation, deux techniques s’imposent: la microscopie confocale 3 balayage laser et la
microscopie & force atomique.

La collaboration avec I’équipe du MPA a permis d’entreprendre 'étude de faisabilité de me-
sure de relief avec ces deux techniques. Les tests de mesure du relief ont &té réalisés sur le dernier
échantillon testé pour le dernier stade de déformation (environ 10 %) A I’état détendu. A ce stade de
déformation, leffet de la partie élastique est négligeable sur 'amplitude du relief. L'étude en micro-
scopie confocale & balayage laser a fait 'objet d’un stage étudiant (niveau ingénieur) de plusieurs
mois au MPA dont I'ensemble des résultats est présenté dans [132]. Elle permet de montrer que
cette mesure n’est pas assez précise pour une évaluation fine du relief présent sur notre échantillon.

La seconde technique de mesure par microscopie 3 force atomique s’est avérée plus performante.
Sa résolution de I'ordre de quelques nanométres est suffisante pour la mesure du relief présent sur
I'échantillon déformé. Les dimensions des zones analysées sont au maximum égales a 160pm x
150pm. On présente les résultats d’une investigation sur trois zones prises dans un méme voisinage
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F1G. 1.23 — Zone analysée & 8,4 % de déformation

ot les hétérogénéités de déformation sont importantes, L’image 1.23 4 P'état déformé (8,4 %) montre
la localisation des différentes zones de mesure et la figure 1.24 la carte de déformation de cette
méme zone. Les figures 1.25 & 1.30 fournissent les résultats de la mesure du relief. Les trois reliefs
obtenus sont présentés sous deux formes: une visualisation plane par ombrage et une représentation
tridimensionnelle.

Dans notre cas, les deux représentations sont utiles pour effectuer les corrélations avec la micro-
structure et la déformation de la grille. Notons d’emblée que les images présentent une distorsion
artificielle au début de I'image, n’ayant aucun lien avec le relief réel. La taille des zones de mesure
étant faible, il est difficile de réaliser une mesure compléte sur une zone représentative. Nous limi-
tons notre comparaison 4 quelques zones de taille plus faible. Cette étude montre une corrélation
entre les déformations planes et le relief. Les zones qui sont le siége de fortes déformations planes
sont aussi celles ol le relief est le plus important. Le calcul des composantes planes du tenseur des
déformations prenant en compte le relief suit la méme démarche que le calcul approché (3, 21]. Le
champ de déplacement n’étant connu que de maniére discréte en des points isolés, le gradient local
en un de ces points est estimé par le gradient moyen sur un petit volume de la configuration initiale
autour de ce point. Ce petit volume est un cylindre d’axe perpendiculaire & la surface initiale de
Péprouvette, d’épaisseur e petite et avec une base polygonale 3 dont les sommets sont les points
voisins. En supposant que la surface initiale de 1'éprouvette est parfaitement plane et perpendicu-
laire & ’axe optique Z du MEB et en faisant tendre e vers 0, on obtient les composantes du tenseur
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FIG. 1.24 — Carte de déformation a 8,4 % : déformation équivalente

gradient de transformation F:

1 BIE T;ds
F;; = S_z-(,LZ zividl + T(ez)j) (1.1)

ou

— Sy~ est l'aire de la surface }_,

— 8% la frontiere de ),

— z; les composantes de la position z d’un point matériel dans la configuration déformée.
— vj les composantes de la normale sortante a 3o

Comme pour le calcul approché, le terme B_f%;:,-_ds est indéterminé puisqu'il nécessite une mesure
dans la profondeur de I’éprouvette. Les composantes Fj3 sont alors inconnues ((ez); # 0 pour
j = 3). La connaissance du relief permet de calculer les deux composantes supplémentaires F3; et
F35 & partir d’expressions similaires & celles pour le calcul des composantes planes du gradient :

1

s

/ zavjdl pour j =1 ou 2. (1.2)
DM

Remarquons que z3 est la position d’un point de la surface initiale plane dans la situation déformée.
C’est donc directement 1'amplitude du relief mesurée en ce point.

Pour la forme polygonale du domaine d’intégration, on calcule de la méme maniére ces deux
composantes, en supposant que le déplacement varie linéairement entre deux points adjacents for-
mant le contour du domaine et en choisissant de numéroter les points dans le sens trigonométrique :

N
By = ¥ (X.j,j*+1 - X;H) (1.3)
2 n=1

Z

Fo =5 3 —23 (X[ - xp) (1.4)
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Fic. 1.25 — Visuelisation du relief par om-
brage : zone 1 Fia. 1.26 — Visualisation 3D du relief: zone 1

FiGg. 1.27 - Visualisation du relief par om-
brage : zone 2 F1a. 1.28 - Visualisation 8D du relief: zone 2
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F1G. 1.29 — Visualisation du relief par om-
brage: zone 3 F1G. 1.30 — Visualisation 3D du relief: zone 3
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avec

— N le nombre de points sur le contour 3%,

— z? la composante i de ™ la position du n®Mme noint dans la configuration déformée,

— X7 la composante j de X" la position du n®T€ point dans la configuration initiale avec les
conventions X° = XV et XV = X1

xp Xxpt
-8y =3 Zn—l

Xz X""‘l
Ces nouvelles expressions s"uniformisent avec celles connues des composantes planes et suffisent
a calculer rigoureusement les composantes planes du tenseur moyen de déformation de Green-
Lagrange 3 partir de ’expression suivante:

- %(FT.F_ 1) (L5)

E; s’exprime alors F§ + F4 + F§, — 1 au lieu de FL+F4 -1

Remarquons que l'incertitude de mesure sur la détermination des composantes locales F3; et
Fy3 est du méme ordre de grandeur que celle sur la détermination des composantes planes (voir
partie 1 chapitre 1 section 1.1.7). Cette incertitude se calcule de la méme maniére que pour les
composantes planes d’aprés la similitude de leurs expressions {(voir annexe A). Pour un domaine
d’intégration formé des quatre plus proches points voisins d’une grille d’un pas de a = 5um, cette
erreur est égale & o3/ v/2a. Pour une incertitude sur la mesure du relief o3 qui est estimée & une
dizaine de nanometres, on obtient une erreur sur la détermination de F3; et F3; de 'ordre de
quelques 10-3,

La pertinence de la prise en compte du relief dans le calcul des composantes planes de la
déformation est évaluée par comparaison des cartes de déformation avec ou sans relief. Quelques
développements informatiques ont été nécessaires 4 partir des programmes antérieures pour intégrer
les expressions précédentes et obtenir un calcul tridimensionnel des composanies planes de la
déformation. La comparaison est menée sur la zone 3. Les cartes de déformation des deux situa-
tions sont trés semblables et les différences sont insignifiantes avec I'échelle de couleur employée.
De maniére quantitative, la comparaison des deux ensembles de valeurs en chaque point montre
que les différences sont trés faibles. Par exemple, la figure 1.31 donne I’histogramme des erreurs
relatives (Ae/e) sur les valeurs de la déformation équivalente entre les situations 3D et 2D. Celles-ci
sont au maximum égales & 5 % en valeur absolue et la majorité des valeurs a une intensité égale
ou inférieure 4 2 % en valeur absolue. Ces erreurs sont négligeables par rapport aux valeurs de
déformation et aux erreurs de mesure mentionnées dans la partie 1 (voir chapitre 2).

Le relief peut &tre négligé dans 'étude du comportement de ce biphasé et méme pour des
déformations moyennes (ici jusqu’a 8,4 %). On rappelle que l'apparition du relief est conditionnée
par le niveau de déformation subi: plus I"échantillon est déformé et plus 'amplitude du relief est
importante. La comparaison pour ce matériau 4 8,4 % de déformation macroscopique constitue
une limite qui prouve que le relief est encore plus négligeable & plus faible déformation. Donc le
calcul approché des composantes planes de la déformation de Green-Lagrange est suffisant pour une
évaluation précise. La mesure expérimentale est simplifiée, en ’'absence de I’obligation de mesure
de relief, et est limitée & une détermination dans le plan de projection de I'image numérique.

Cette étude sur l'influence du relief pour ce biphasé peut certainement étre extrapolée pour
I'étude d’autres matériaux hétérogénes ne montrant pas I’apparition d*un relief trés important &
faibles déformations. Par exemple, le polycristal de zirconium étudié dans le chapitre suivant montre
un relief d’amplitude similaire au biphasé Nif/Ag, si bien que la méme conclusion sur la prise en
compte du relief peut étre énoncée. De maniére générale, on peut dire en premiére approche que le
relief est négligeable pour une déformation macroscopique qui n’excéde pas 10 % ou pour un relief
d’amplitude inférieure & 3 & 4 pm.
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F1G. 1.31 - Comparaison 2D/3D : déformation équivalente

1.4 Caractérisation des bandes

Nous venons de mettre en évidence l'apparition de bandes de localisation dans les biphasés
Ni/Ag de maniére qualitative. Nous avons également recueilli quelques unes de leurs caractéristiques.
Dans l'optique d’une démarche scientifique objective, il est nécessaire de définir une stratégie plus
rigoureuse de caractérisation de ces bandes.

1.4.1 Critére d’existence

Le premier probléme 4 résoudre est celui de leur existence. Afin d’éviter les ambiguités, il est
nécessaire de définir un critére pour déterminer la présence de ces bandes. A cette fin, on se propose
d’utiliser les données quantitatives des cartes de déformation. Les représentations caractérisant le
mieux les bandes sont les cartes de la déformation équivalente et de la déformation équivalente
normalisée, car elles cumulent en chaque point les effets de chaque direction. On choisit dans la
suite de raisonner sur la carte de la déformation équivalente. Prenons Pexemple de la carte & I'état 2
présentée 4 la figure 1.17. Le problime consiste 3 trouver un moyen pour extraire I'information des
hétérogénéités de déformation et & la traiter pour faire apparaitre ses caractéristiques.

La premiére étape est 'extraction de I'information des hétérogénéités. I faut isoler les zones les
plus déformées du reste de la carte. On doit alors définir un seuil sur les valeurs de déformation
équivalente. Pour cela, tracons la fonction de distribution de ces valeurs. Sa représentation sous
forme d’histogramme est donnée dans la figure 1.32. Le choix du seuil est difficile et une solution
consiste 4 prendre la valeur de la déformation équivalente qui découpe I'histogramme en deux zones
de surfaces égales. Cela revient & séparer la carte en deux zones d’aires égales. Dans notre cas, on
obtient un seuil autour de 2,65 %. Un seuillage de la carte de déformation permet d’obtenir une
image binaire séparant les bandes du reste. Cette image est ensuite traitée (dilatation et érosion)
avec un logiciel de traitement d’'images, pour faire disparaitre les pixels noirs ou blancs isolés.
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F1G. 1.32 — Histogramme des déformations équivalentes : grille 1, état 2

On présente dans la figure 1.33 cette image traitée. Les pixels blancs correspondent aux bandes
de localisation. En extrayant les contours dans cette image et en les superposant & la carte de
déformation, on constate que ce critére isole, au moins au premier ordre, le motif des bandes (voir
figure 1.34). La définition de ce seuil est simple mais sa validité n’est peut-étre pas garantie dans

FI1G. 1.33 — Image binaire des bandes Fi1G. 1.34 — Superposition des contours

tous les cas. On pense, en particulier, aux situations ot les hétérogénéités sont trés localisées. La
forme de ces bandes est alors trés fine et un découpage en deux zones de surfaces égales n’est
peut-étre pas optimal. On risque de prendre plus que 'information de ces bandes. Un découpage
70 % - 30 % est peut étre plus pertinent. La validité de ce critére reste & définir avec les études
futures.
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Le deuxiéme probléme consiste & mettre en évidence la répartition particuliére de la déformation
en bandes. On utilise pour cela 'image binaire obtenue. La covariance 4 deux points sur cette image
permet de mettre en évidence les corrélations & différentes distances, comme pour I’estimation de
la taille du volume élémentaire morphologique [21]. On construit la représentation spatiale du
covariogramme que ’on donne dans la figure 1.35.

F1c. 1.35 - Représentation spatiale de la cove-
riance (£160um) F1G. 1.36 — Profil de la surface

Cette image est obtenue pour une portée de +160um. Une représentation en faux relief est
proposée en figure 1.36.

Cette image fait apparaitre un motif qui montre que la déformation ne se répartit pas de
maniére aléatoire. Ce motif en croix témoigne d’une répartition en bandes suivant deux directions:
les corrélations dans ces deux directions sont plus importantes et ceci quelle que soit la distance. Ceci
prouve alors objectiverment I'existence du phénoméne. Il donne également la vision de la géométrie
moyenne des bandes dont on peut extraire les caractéristiques.

1.4.2 Caractéristiques géométriques des bandes

Comme on vient de le souligner, 'image précédente fournit les caractéristiques géométriques
moyennes des bandes (voir figure 1.35). Remarquons que les valeurs de ces caractéristiques sont
tributaires du choix de la valeur du seuil du critére d’existence. Cependant, les différences possibles
d’une valeur & une autre sont faibles si ’ensemble de ces critéres isole correctement les bandes en
premiére approximation. L’ordre de grandeur des valeurs des caractéristiques est alors conservé
dans tous les cas. De plus, comme ces valeurs ont une signification moyenne, il n’est pas utile de
les déterminer précisément, leur ordre de grandeur étant suffisant.

Les bandes présentent une géométrie bien rectiligne. Pour le critére considéré ici, leur épaisseur
moyenne est de l'ordre de 20um. Remarquons que cette valeur est liée 4 la taille caractéristique
du domaine d’intégration (10pm ici) utilisé pour calculer les déformations. Le phénoméne physique
observé est alors moyenné sur cette base de mesure. Si son épaisseur est inférieure & cette longueur,
son influence s'étale sur deux fois la base de mesure, comme on le remarque ici. I1 est alors certain
que la taille réelle des bandes est inférieure, elles peuvent méme étre d’épaisseur nulle si elles
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ont pour origine des glissements plastiques. L’exploitation des valeurs avec le plus petit domaine
d’intégration ne suffit pas.

Ces bandes semblent relever d’un processus d’une échelle supérieure 4 la taille de I'image ana-
lysée: elles s’alignent suivant deux directions particuliéres + 45 degrés par rapport & la direction
de compression qui est verticale. Ces valeurs sont celles classiquement cbservées dans la littérature
[21, 116, 52, 114] pour des déformations macroscopiques plus importantes. De plus, I'analyse des
profils de la covariance extraits de 'image de la figure 1.35 montre que les bandes ont une portée
supérieure i la taille de I'image analysée. La figure 1.37 donne les quatre profils principaux du motif
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F1G. 1.37 — Comparaison des différents profils

moyen des bandes:

- les profils suivant les bandes, & + 45 degrés par rapport a la direction de compression verticale
— les profils horizontal et vertical.

Les profils suivant les bandes présentent, aprés la décroissance du pic central, un palier plus haut
que celui des profils horizontal et vertical. Cela montre l'existence d’une corrélation a longue portée
pour ces bandes. Remarquons que le profil horizontal présente une décroissance de la covariance
légérement plus rapide que celle du profil vertical. Cet absence de symétrie entre ces deux directions
ne trouve pas d’explication avec les éléments de cette étude. Elle constitue peut-étre une particu-
larité non représentative du phénoméne physique global étudié. Son existence sera confirmée avec
les études futures.

Cette démarche fournit un outil efficace de caractérisation de ces motifs de localisation. Elle
met en évidence quantitativement un certain nombre de caractéristiques de ces bandes. Cependant,
une investigation sur une portée encore plus grande est nécessaire pour confirmer 'existence de la
tendance macroscopique & longue portée. Cette étude est réalisable sur une grille entitre en utilisant
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quatre images juxtaposées. L’exploitation du deuxiéme essai n’est pas possible & cause des défauts
déja évoqués.

En conclusion, les bandes de localisation dans les biphasés ont des caractéristiques moyennes
bien marquées : une direction particuliére & 45 degrés de part et d’autre de la direction de compres-
sion, une portée supérieure 4 la taille caractéristique de la microstructure (100um) et une épaisseur
inférieure & 20um. Leur orientation semble ignorer la microstructure. Ces bandes semblent &tre
contrGlées par un mécanisme global & P'échelle macroscopique. Leur orientation & 45 degrés est &
rapprocher d’un mécanisme de plasticité isotrope pour lequel une sollicitation uniaxiale de com-
pression engendre par cission maximale des bandes infinies & + 45 degrés. Avec cette hypothése, il
parait surprenant que ce phénoméne soit indépendant de la microstructure. Dans ce cas, la micro-
structure devrait fixer au moins la position des bandes aux endroits les moins résistants, comme
pour les biphasés. A ce stade, il est indispensable d’établir comment la microstructure agit sur le
phénoméne de bandes de localisation. Cet aspect constitue le développement de Ia section 1.5.

1.4.3 Répartition de la déformation dans les bandes

A partir des valeurs des déformations locales mesurées, on est capable de quantifier le niveau
de répartition de la déformation macroscopique dans les bandes. Cet indicateur permet de savoir
si la déformation se concentre au niveau des bandes. S'il en est ainsi, on peut affirmer que ces
bandes gouvernent la déformation macroscopique du matérian. Pour calculer cet indicateur, il faut
utiliser les données numériques de I'histogramme des déformations équivalentes {figure 1.32). Pour
chaque valeur de déformation équivalente €eq, ON connait sa proportion surfacique f pour la zone
analysée. On a déterminé pour le critére d’existence un seuil € qui sépare I'histogramme en deux
parties égales, sur la carte de déformation, les bandes de localisation du reste. Si on calcule les deux
intégrales de I'équation 1.6, elles donnent la déformation équivalente moyenne pondérée en surface,
respectivement pour les parties moins déformées et les bandes.

‘/oeo fede et ./:D fede (1.6)

Leur somme donne la déformation équivalente moyenne soit, pour une surface représentative, la
valeur macroscopique. On calcule ces intégrales en les approchant par des sommes finies sur les
valeurs moyennes ¢; de chaque classe (voir équation 1.7), la classe du seuil ayant le numéro ny. f;
correspond a la fréquence de la classe i.

/EU fede = ififi et /m fede = ﬂmz“ Ji€i (1.7)
0 €0

i=1 i=ng+1

Pour le deuxi®me pas étudié, la déformation équivalente macroscopique est égale 4 2,9 % et la
contribution des bandes s'éléve & 2 %. Ainsi les bandes de localisation représentent 70 % de la
déformation macroscopique imposée. Comme le motif de bandes se conserve aux différents états de
déformation, cette proportion n’évolue pas. Cela confirme I'idée que ces mécanismes de bandes une
fois apparus absorbent la grande majorité de la déformation imposée.

1.5 Corrélation avec la microstructure

La mise en évidence des bandes de localisation et leur caractérisation suggérent que ces bandes
relevent d’un phénoméne macroscopique & longue portée semblant ignorer la microstructure. Ce
phénoméne s’apparente & un mécanisme de plasticité isotrope régi par la cission maximale pour une
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compression uniaxiale. Ce critére plastique met en place des lignes de cisaillement & + 45 degrés
par rapport & la direction de sollicitation. Avec cette hypotheése, la microstructure semble jouer
un moindre réle. Recherchons maintenant s’il en est réellement ainsi, d’une part en corrélant la
microstructure avec les cartes de déformation obtenues et d’autre part en discutant les résultats
d’un modele de prévision simple basé sur la répartition morphologique des phases.

1.5.1 Les cartes de déformation

Sur les cartes de déformation précédentes, le contour des phases est représenté. La corrélation
entre hétérogénéités de déformation et microstructure est immédiate. Les bandes de localisation
traversent préférentiellement la phase molle, I’Argent. La microstructure et les bandes semblent
liées : leur position est imposée par la microstructure, mais leur direction est a priori indépendante.

L’attribution d’une phase & chaque point de mesure permet de calculer les déformations moyen-
nes par phase & partir de leur contour selon les mémes procédures que pour les déformations
moyennes sur la zone analysée. L’analyse de leurs valeurs confirme I’hypothése que la déformation
se localise préférentiellement dans ’Argent pour tous les stades de déformation, comme on peut
le voir sur la figure 1.38. Elle présente ’évolution des déformations moyennes longitudinales dans
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F1G. 1.38 — Evolution de la déformation longitudinale moyenne par phase

chaque phase en fonction de la déformation moyenne sur la zone analysée pour le premier essai.

En comparant les pentes de ces deux courbes, on retrouve le taux de localisation de la déformation
dans les bandes.

1.5.2 Modeéle de prévision

Montrons que la morphologie microstructurale guide la position des bandes sur une zone donnée.

A cette fin, un critére géométrique est construit, capable A lui seul de prévoir ’existence de ces
bandes.

Ce critére s’appuie sur le traitement de I'image binaire de la microstructure de la zone étudice.
On présente ce traitement pour la premigre microstructure étudiée (voir figure 1.13) dont la carte des
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déformations équivalentes est en figure 1.17. Si ’on suppose que les bandes sont lides au phénoméne
macroscopique énoncé précédemment, elles apparaissent sur des lignes & + 45 degrés par rapport
4 la verticale, la direction de sollicitation. Logiquement, leur position est déterminde par la mi-
crostructure aux endroits de plus faible résistance, sur les lignes o1 la proportion de phase molle
(largent) traversée est la plus élevée. A partir de ce raisonnement, on peut construire un modale
de prévision des bandes de localisation sur une zone donnée. Il faut évaluer en chaque point de la
microstructure la proportion de phase molle traversée suivant deux lignes & 45 degrés. Le caractére
infini des bandes est donné par une pondération exponentielle fonction de la distance au point
analysé, représentée en figure 1.39.

costiicient da ponderation

o
Y

0.0 ¢ L
0.0 100.0 200.0 300.0

distance (microns)

F1a. 1.39 —~ Pondération ezponentielle

F1G. 1.40 - Image réellement utilisée : 2mm x 1,5mm



1.5. CORRELATION AVEC LA MICROSTRUCTURE 153

L’investigation s’effectue sur la plus grande ligne & 45 degrés dans I'image de la microstructure.
Remarquons que la portée des bandes dans ce modéle (£300um) est supérieure A la taille moyenne
des particules de nickel (100pum) déterminée sur le covariogramme de la figure 1.7. L’investigation
est réalisée en chaque point de l'image de la microstructure. Pour éviter les aberrations sur les
bords, une image beaucoup plus grande est utilisée. Cette image est donnée en figure 1.40, sur
laguelle la zone étudiée est entourée.

Aprés traitement, on obtient une nouvelle image représentant la proportion de phase molle
traversée codée sur 256 niveaux de gris (voir figure 1.41). On superpose, également, les contours

des phases sur cette image.
1

\._\Lé
&

Fi1G. 1.41 — Image critére

Elle fait apparaitre les chemins de plus faible résistance. On s’attend &4 ce que ces zones
soient le lieu d’apparition des bandes de localisation. En comparant cette image avec la carte des
déformations équivalentes de la figure 1.17, on constate un bon accord. Les zones de forte intensité
de I'image correspondent bien & la présence de bandes de localisation; seules trois ou quatre zones
différent. Ce résultat est 4 nuancer car la zone d’investigation n’est pas représentative. Un test sur
une telle zone reste 4 mener pour confirmer cette tendance. On rappelle que cette investigation
n’a pas été possible avec le deuxidme essai car la sollicitation réellement appliquée n’est pas une
compression pure.

Ce résultat montre, tout d’abord, que la microstructure guide 'apparition des bandes de loca-
lisation suivant les chemins rectilignes de plus faible résistance. Ensuite, on peut remarquer que
cette investigation purement surfacique restitue bien le phénoméme. On en déduit que les effets tri-
dimensionnels influent peu sur le phénomeéne au niveau de cette surface libre. Tout se passe comme
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8i la surface était soumise & une sollicitation de type contraintes planes.

Cette modélisation géométrique constitue un critére simple d’apparition des bandes sur une
zone donnée dont on connait la microstructure. Il est perfectible pour mieux rendre compte le
phénoméne de bandes. En effet, on peut intégrer d’autres parameétres comme P’épaisseur de la ligne,
qui joue un réle dans le mécanisme d’apparition de ces bandes. Des simulations numeériques sur des
composites  fibres [90] ont mis en évidence ce facteur que I'on relie & la nature du comportement
des phases.

Cependant, cette analyse est purement géométrique. Le problme mécanique de la répartition
du chargement dans la structure hétérogéne n’est pas pris en compte. La résolution du probléme
mécanique complet apporte-t-elle des différences expliquant apparition des bandes de localisation?
Ce modéle simple est-t-il suffisant ? La réponse A cette question est discutée dans la section suivante
qui présente les simulations numériques par éléments finis.

1.6 Les simulations numériques par éléments finis

La participation au programme de recherche coopérative PROCOPE a permis d’entreprendre
des simulations numériques par éléments finis sur la méme zone que celle de I'tude géométrique
précédente.

Ces calculs ont la particularité de prendre en compte la microstructure exacte de la zone étudiée
de maniére simple. En effet, la microstructure n’est pas maillée précisément suivant les détails de la
morphologie comme pour les applications classiques en calcul de structures, car une telle démarche
nécessite un trop grand nombre d’éléments pour une discrétisation précise et I'utilisation d'un
mailleur automatique. Pour ces calculs, on a recours & un maillage homogéne constitué d’éléments
triangulaires & six nceuds. A chaque point de Gauss, on associe la loi de comportement de la phase
considérée & cette position, que ’on détermine en analysant une image binaire de la microstructure
de la méme zone étudiée. Cette technique permet de réduire le nombre d’éléments et le temps de
calcul. De plus, les éléments triangulaires assurent la formation d’une matrice de rigidité dont les
valeurs s’organisent en bande de largeur minimale. Pour obtenir des résultats comparables & ceux
des cartes de déformation, la taille des éléments est choisie égale 4 deux fois le pas des microgrilles,
de telle maniére que chaque intersection de grille analysée corresponde & un neeud.

Les moyens informatiques actuels de nos partenaires du MPA ne permettent pas d’effectuer des
calculs avec plus de 10 000 nceuds. Ce nombre est insuffisant pour entreprendre une simulation sur
une surface représentative de 1mm?2, nécessitant environ 80 000 noeuds. Les calculs sont menés sur
une zone de taille environ quatre fois plus petite. Cette zone est celle du premier essai mécanique
réalisé et correspond 4 celle de 'investigation géométrique précédente. La microstructure est maillée
avec 101 x 89 nceuds pour une zone de 0,22mm?. Le caractére non représentatif de la zone étudiée
ne permet pas d’imposer sur les bords les conditions homogénes relatives au chargement macrosco-
pique. Pour assurer la réalité de ce chargement, les déplacements expérimentalement mesurés sur
les bords de cette zone sont imposés comme conditions de chargement. L’influence de ces différentes
conditions aux limites sera discutée par la suite.

Ces simulations sont bidimensionnelles et les calculs sont effectués en déformations planes.
Ce choix n’est pas le plus réaliste pour la modélisation d’une surface libre mais, actuellement, les
calculs ne peuvent pas étre effectués en contraintes planes. Les deux phases sont considérées comme
homogénes et ont chacune un comportement élastoplastique & écrouissage isotrope dont ’évolution
de la limite d’élasticité est donnée par la formule (1.8).

oy = oyo + (00 — 0y0)(1 — ezp(~eeq/A)) (1.8)



1.6. LES SIMULATIONS NUMERIQUES PAR ELEMENTS FINIS 155

TAB. 1.2 — Parameétres utilisés

oy0 (MPa) | 0o (MPa) | A (%)
Nickel 158 910 27,5
Argent 73 283 22,8

B¢ _ -1.4 ~-0.67 +0.019 +0.71 +1.4 +2.1 +2.8 +3.5 +§.2 +4.48 +5.5
doto2z (4) TN 0 ]

defell (%)

FiG. 1.42 — Calcul & 0,8 %: déformation longitu- F1G. 1.43 — Calcul a 0,8 %: déformation trans-
dinale verse

-2.8  -2.4 -i.9  -1.3 -0.60 -0.24 0.5 +0.77 +1.3 +1.8 +2.3 d 2
i - | dfeqv (%)
defol2 ()

Fic. 1.45 - Calcul a 0,8 %: déformation
Fi1G. 1.44 — Calcul a 0,8 %: cisaillement équivalente

Les valeurs des paramétres utilisés issus de [116] sont données dans le tableau 1.2. Ces comporte-
ments ont été identifiés sur des essais macroscopiques de traction.

Les calculs présentés ici ont été réalisés lors d’un séjour au MPA & Suttgart, 3 laide du code de
calcul LASTRAN et & ses pré- et post-traitements PATRAN qui servent de base pour développer
ces simulations.
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Les résultats du premier pas de déformation sont donnés sur les figures 1.42 a 1.45. Remarquons
que ces résultats sont donnés suivant le méme mode de représentation et de calcul que les cartes de
déformation expérimentales. A partir des déplacements simulés que 'on extrait des résultats du cal-
cul par éléments finis, le méme logiciel de visualisation (AVS) et les mémes calculs de déformations
locales sont utilisés.

Cette simulation fait apparaitre le méme phénomeéne de répartition de la déformation en bandes.
Ces résultats sont en accord avec les cartes de déformation expérimentales. Ces bandes apparaissent
plus étroites dans la simulation mais avec une intensité plus faible. En calculant les différences entre
les valeurs expérimentales et numériques (voir figures 1.46 4 1.49), on remarque que les localisations
ne s’opérent pas exactement aux mémes endroits. Les valeurs des différences sur chaque composante

4.5 -3.7  -2.9 -2.1 =13 -0.50 +0.31 +l.1 +1.9 +2.7 +3.5 6.1 5.1 4.1 =31 2.1 -1.2 -0.17 +0.82 +1.8 +2.8 +3.8
1 T e I

dif_defo22 (4) dif_defoll (%)

F1G. 1.46 — Différence a 0,8 %: déformation lon- Fig. 1.47 - Différence a 0,8 %: déformation
gitudinale transverse

-4.7 =3.7 -2.8 =1.9 -0.95 -0.024 +0.90 +1.8 +2.8 fJ.T +{.6

2.3 <17 1.2 -0.68 0.1 4037 40.85 414 415 +2.5 +3.0 a1 _dfeqy (4]
dif_defol2 (%)
Fie. 1.49 — Différence & 0,8 %: déformation
Fi1G. 1.48 — Différence a 0,8 %: cisaillement  équivalente
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s’élévent an maximum 3 3 ou 4 %.

En terme d’hétérogénéités de déformation, les deux approches donnent des résultats semblables
comme on peut le voir sur la figure 1.50, qui représente leurs fonctions de distribution. Les différences
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F1G. 1.50 — Distribution des déformations ¢ 0,8 %

observées peuvent s’expliquer de différentes manitres. Les simulations numériques ne sont qu’une
représentation plane d’un phénoméne réel tridimensionnel. La zone simulée est une surface libre
qui est connectée dans I'épaisseur au reste du matériau. Ainsi, la sollicitation mécanique imposée
4 cette surface est également supportée par le reste du matérian. Les déformations engendrées
uniquement sur cette surface plane sont plus localisées que celles du cas réel. De plus, la simulation
bidimensionnelle est effectuée selon un formalisme de déformations planes qui n’est pas la situation
la plus représentative de la réalité d'une surface libre.

Revenons sur I'influence des conditions aux limites imposées sur les résultats du calcul. Les
figures 1.51 et 1.52 donnent les cartes de la déformation équivalente simulée respectivement pour
les conditions expérimentales et pour les conditions de déformation homogéne macroscopique. Leurs
différences sont bien marquées et prouvent 'influence non négligeable du chargement. Les conditions
homogénes entrainent une localisation plus marquée. Cette observation prouve bien que la zone
observée n'est pas représentative. De plus, les conditions expérimentales & la frontitre ont une
portée non négligeable, de 'ordre de 30 ym, sur les phénoménes au milieu de la zone, comme en
témoigne la figure 1.53. Elle représente la carte des déformations équivalentes pour le matérian
homogéne équivalent soumis aux bords aux déplacements expérimentaux.

Pour compléter cette étude, les investigations aux états de déformation suivants restent 3
mener et constituent la suite du programme d’échange PROCOPE. Un calcul sur une surface
représentative permettrait de vérifier les hypothéses énoncées sur I'influence des conditions aux
limites. Une extension en contraintes planes permettrait de donner les premiers éléments d’une
réflexion sur la représentativité des phénoménes de surface vis-a-vis de ceux 3 cceur. Mais P’avenir
réside plutét dans les calculs 3D qui doivent permettre d’avancer dans la compréhension de ces
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40.011 +0.70 +1.4 +2.1 +2.8 +3.5 4.1 +4.8 +5.5 +46.2 46.9 +0.00097 #0.95 +1.9 +2.8  +3.8 +4.7 *5.7 6.6
TN ST e sEESs
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FIG. 1.51 — Conditions ezpérimentales & 0,8 %: TFic. 1.52 — Conditions homogénes a 0,8 %:
déformation équivalente déformation équivalente

0047 0. 70 Sl AR 0 A2aT 3.3 40 47 o 45:30 w60, +6.]
IS e

dfegv (%)

FIG. 1.53 — Conditions expérimentales & 0,8 % : matériau homogene

phénomenes de bandes et de quantifier la pertinence de la mesure 2D par rapport au champ local
3D. Cependant de tels calculs ne seront pas réalisables sans la résolution de différents problemes

préalables.

Le premier probléme est celui des capacités informatiques: il est nécessaire de posséder des or-
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dinateurs capables d’effectuer des simulations avec beaucoup plus de 10 000 nceuds. Ces nouveaux
moyens, qui sont cohérents avec I'évolution informatique actuelle, rendraient possible le maillage
d’un volume représentatif. Ensuite, ces simulations sont impossibles sans la connaissance tridimen-
sionnelle de la microstructure. La résolution de ce probléme semble plus difficile dans un avenir
proche, puisque les techniques adaptées ne sont pas encore au point. La tomographie par rayons X
ne posséde pas encore une résolution suffisante et ne permet pas des investigations en profondeur
sur 1 mm pour les matériaux étudiés. La reconstruction numérique i partir de coupes sérielles
post-mortem sur I’échantillon étudié pose encore & la fois des problémes informatiques et pratiques
pour la réalisation des coupes.

1.7 Conclusion sur ’origine des bandes

L’utilisation de la technique de mesure pour I'étude du comportement de ces matériaux biphasés
Ni/Ag de type inclusion/matrice a permis de mettre en évidence la maniére dont les déformations
locales se répartissent pour des déformations macroscopiques inférieures 4 10 %. Les mesures sont
effectuées sur une surface représentative de la microstructure de ’ordre de 1mm? pour une com-
pression et montrent un phénoméne de localisation en bandes. Une procédure de caractérisation
de ces bandes est développée A partir des valeurs numériques du tenseur de déformation obtenues
en tout point. Un critére d’existence est proposé et la caractérisation géométrique de bandes est
menée. L'origine de ces bandes est expliquée au travers de la corrélation avec la microstructure et
un modéle de prévision simple construit sur sa morphologie initiale permet de restituer au premier
ordre le phénomeéne observé. Une comparaison avec des simulations plus évoludes, par éléments
finis permet d’apprécier la validité de ce modéle simple. L’ensemble de ces résultats nous permet
d’énoncer une hypothése sur la formation de ces bandes.

Les hétérogénéités de déformation en bandes ont une portée supérieure i la taille moyenne des
inclusions et & celle de la surface représentative de la microstructure. Elles sont donc & rappro-
cher d'un phénoméne macroscopique agissant & 1'échelle de I’échantillon sollicité. L’orientation des
bandes & +45° de la direction de compression évoque le comportement de plasticité isotrope régi
par la cission maximale. Le caractere isotrope est lié & la répartition spatiale des phases. Selon un
tel schéma, la déformation dans le matériau ne peut se produire que suivant des lignes & 45°. Elles
ont alors une épaisseur faible qu’il est impossible de mesurer avec une longueur de référence d’une
dizaine de micrométres. Comme la microstructure n’est pas homogéne, la déformation plastique n’a
pas lieu en tout point mais seulement suivant les chemins les plus favorables, c’est-a-dire les lignes
qui traversent majoritairement la phase "molle”, comme le montre le modéle simple de prévision.
La déformation est donc plus marquée dans la phase Argent comme on le constate sur les cartes
de déformation qui délimitent également le contour de phase.

Ce phénomene de bandes apparait au début de 'entrée en plasticité macroscopique (supérieur
4 1 % de déformation) et le motif ainsi formé n’évolue pas en fonction de 1’état de déformation.
Comme la répartition de la déformation macroscopique dans les bandes reste constante (environ
70 % de la déformation totale pour notre cas) pour les pas suivants, le mécanisme est déjs dans
une phase établie: 'augmentation de la déformation imposée est absorbée par les bandes. Cette
évolution s’explique par la différence de comportement entre les deux phases. Le motif de bandes est
certainement figé jusqu’a ce que la contrainte dans 1’ Argent atteigne la limite d’élasticité du Nickel.
Selon la courbe de la figure 1.5, I'évolution doit avoir lieu autour de 20 %, c’est-a-dire peu aprés
le dernier pas acquis (8,6 %). Un nouvel essai avec des états de déformation plus élevés permet-
trait de confirmer cette hypothése. Les limites actuelles de la technique de mesure interdisent des
investigations inférieures & 1 %. L’origine de leur formation reste donc malheureusement inconnue.

Enfin la comparaison entre I'expérience et les simulations par éléments finis montre de grandes
similitudes: les deux motifs de bandes sont proches avec une localisation plus marquée pour le
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calcul numérique. Cela signifie que le phénomeéne de bandes n’est pas trés éloigné d’un mécanisme
plan en déformations planes, puisque l'information plane de la microstructure est suffisante pour

le décrire au premier ordre.
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Chapitre 2

Etude du zirconium

Les phénomenes de localisation de la déformation en bandes dans les polycristaux sont générale-
ment rattachés & ’étude du comportement en grandes déformations pour la mise en forme (”bandes
de cisaillement”, ou ”shear bands”) [66]. Ils sont moins bien connus 4 faibles déformations. L’intérét
est grand de les étudier & plus faibles niveaux de déformation et de comparer les conclusions de ces
études avec celles sur les biphasés.

Plusieurs études antérieures sur le comportement mécanique des polycristaux de zirconium [109,
27, 40, 84] révélent I'apparition de bandes de concentration de déformation orientées & +45 degrés
par rapport a la direction de sollicitation et ayant une portée supérieure 4 la taille moyenne des
grains. Les études sur les mécanismes de déformation & I’échelle du grain [105, 40, 27] fournissent des
€léments de réponse quant 3 leur origine. Cependant, ces explications manquent de représentativité
a l'échelle de la microstructure. Les autres études [109, 84] mettent en évidence le phénomene
sur une plus grande portée, mais pour des déformations importantes supérieures ou égales 4 5 %.
Elles ne permettent d’expliquer ni la formation de ces bandes ni leur évolution en fonction du
chargement. Enfin, toutes ces études n’apportent que des données qualitatives, excepté ’étude la
plus récente [84] qui utilise les premiers développements de la technique de mesure présentée ici.
Elles ne permettent donc pas une caractérisation quantitative objective ni méme une description
cinétique du phénoméne.

Ce chapitre compléte les informations recueillies et étudie ces phénoménes pour des déformations
inférieures 4 5 %. On se limite 4 I’étude de la réponse 3 une sollicitation uniaxiale de traction 3
température ambiante. Le matériau étudié est un polycristal de zirconium o grade 702.

La section 2.1 s’intéresse & la caractérisation de la microstructure du matériau étudié dans
Poptique d'une démarche micromécanicienne sur une surface représentative. Ensuite, la section 2.2
met en évidence la localisation de la déformation en bandes sur un essai mécanique in situ pour
lequel on précise les moyens expérimentaux utilisés. La section 2.3 montre comment l'ensemble
des données quantitatives recueillies par la mesure du champ local de déformation permet de
mener une caractérisation objective de ces bandes. Un critére d’existence est proposé et quelques
caractéristiques de ces bandes sont déterminées. Ensuite, la section 2.4 étudie la corrélation du
phénomene avec les informations de la microstructure, en particulier la géométrie des grains et leur
orientation cristalline sur lesquelles un critére de prévision simple est construit. Dans lIa section 2.5,
la validité de ce critére est discutée en se fondant sur les observations des régions ol les bandes
apparajssent. La section 2.6, enfin, conclut sur I'origine de ces bandes de localisation.

Dans ce chapitre ne figurent que les principaux résultats. Les détails de cette étude et ’ensemble
des résultats obtenus sont présentés en annexe E. Cette étude suit la méme démarche que celle
du chapitre précédent. Pour éviter les répétitions sur la description des procédures semblables
employées, on présente uniquement les résultats et on renvoie & la lecture du premier chapitre pour
le détail opératoire.
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2.1 Le matériau étudié

Le matériau étudié est un polycristal de zirconium grade 702 de structure hexagonale compacte
« fabriqué par Cézus. C'est le méme matériau que celui étudié dans la thése de S. Caré [27].

Ainsi, pour la caractérisation physique de ce matériau, la détermination de son comportement
mécanique macroscopique et I'identification des systémes de glissement, nous renvoyons a lecture
de cette thése. On ne présente que les points nécessaires a la compréhension de cette étude, en par-
ticulier la caractérisation de la microstructure pouvant expliquer les hétérogénéités de déformation
observées.

Le matérian est disponible sous forme de téles lJaminées d’épaisseur 8 mm. Il présente une
anisotropie de fabrication. C’est au coeur d’une de ces toles que les échantillons sont prélevés
paralltlement au plan de la téle suivant la direction de laminage.

Dans notre cas, la caractérisation de la microstructure se résume & I’étude de la géométrie des
grains et de leurs orientations cristallines.

2.1.1 Représentativité de la surface étudiée

Pour le matériau étudié, la caractéristique pertinente est orientation cristalline des grains plus
que le détail de leur morphologie, puisqu'ils peuvent étre supposés de méme forme en premiére
approximation (voir section 2.1.2). Le probléme de la représentativité de la surface étudiée consiste
3 trouver une méthode simple pour évaluer le nombre de grains & prendre en compte.

Une maniére d’aborder le probléme consiste & se baser, d*une part, sur la texture macrosco-
pique qui est représentative de l'orientation des grains puisqu’elle est déterminée sur une surface
centimétrique. Sa forme définit la tendance moyenne des orientations des grains. D’autre part, en
utilisant un systéme EBSP (Electron Back Scattering Pattern) automatique de mesure d’orienta-
tion cristalline, il est possible, & partir d'un balayage d’une surface importante, atteinte en une ou
plusieurs fois, de déterminer pour chaque grain son orientation cristalline. Ensuite en partant d'un
point, par exemple le centre de la zone analysée, il suffit de construire les figures de pdles grain
3 grain de proche en proche. Lorsque cette figure ressemble 3 celle de la texture macroscopique,
nous avons un nombre suffisant de grains A étudier et ceux-ci forment une surface représentative au
sens des orientations cristallines. Remarquons que l'orientation cristalline est une information de
la microstructure au premier ordre comme la fraction volumique dans le cas des matériaux multi-
phasés. L'évaluation des covariances entre les différentes valeurs d’orientations cristallines permet
d’évaluer la représentativité de la surface analysée & l'ordre 2, comme dans le chapitre précédent
pour les biphasés Ni/Ag.

Cette méthode est automatisable mais demande des développements informatiques et la dé-
finition d’un critére de ressemblance entre les figures de péles. Une telle mise en place n’a pas
été réalisée dans cette thése puisque le laboratoire ne posséde pas actuellement de systeme EBSP
automatique.

Enfin, pour notre étude, nous avons étudié une surface légérement plus petite que celle présentée
en figure 2.1. La texture locale (voir figure 2.34) déterminée par EBSP automatique d’une zone plus
petite incluse dans celle-ci a montré un niveau correct de ressemblance. On peut donc considérer
que la surface observée est bien représentative en terme d’orientations crigtallines.

2.1.2 Géométrie des grains

La microstructure est révélée par polissage mécanique suivi d'un polissage électrolytique de la
surface d’un échantillon & I’état initial. Le polissage électrolytique sélectif en fonction de 'orientation
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cristalline fait apparaitre un relief mettant en évidence la forme des grains. L’observation de cette
surface au microscope optique (MO) ou au microscope électronique & balayage (MEB) fournit les
détails de la microstructure. Ce polycristal présente des grains de petite taille (environ 25um)
comme en témoigne I'image en électrons secondaires obtenue au MEB (figure 2.1). Cette image
couvre une zone importante de la microstructure, de I’ordre de 0,5mm2.

F1G6. 2.1 — Image de la microstructure : 695um x 670um

Un zoom de cette zone, présenté en figure 2.2, permet d’apprécier la taille des grains. Cetie
zone est recouverte d’une microgrille d’or d’un pas de 5um.

Une analyse de cette image fournit les caractéristiques (moyenne et écart-type) de la distribution
des tailles de grains. On extrait manuellement de cette image les contours des grains qui sont ensuite
numérisés. Cette nouvelle image (figure 2.3), permet d’isoler chaque grain dont la représentation
géométrique en pixels est quantifiable avec un logiciel de traitement d’images (NIHimage) qui
posséde un module d’analyse de particules. Les dimensions caractéristiques des différents éléments
définis par les contours sont extraites en rejetant les éléments partiels du bord, comme on peut
le voir sur l'image 2.4. Le logiciel mesure les longueurs des axes de l'ellipse qui suit au mieux le
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F1G. 2.2 - Zoom d’une zone: 225um x 220um
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contour de chaque élément et 'orientation du grand axe par rapport & un axe horizontal. On peut
traiter statistiquement I’ensemble de ces données en termes de moyenne et d’écart-type.

Au lieu d’étudier la répartition des longueurs des deux axes de I'ellipse a et b séparément, on a
choisi d’analyser:

— la répartition de taille moyenne en considérant les grains sphériques, soit la distribution du
diamétre D du cercle de méme aire que Vellipse (D = vab)

— la répartition des hétérogénéités de forme par rapport  la forme sphérique, soit la distribution
du rapport des longueurs du petit axe au grand axe (%).
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Les histogrammes de ces deux répartitions sont présentés sur les figures 2.5 et 2.6. La figure 2.7
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F1G. 2.7 ~ Répartition des orientations des ellipses

le tableau 2.1. La taille moyenne des grains est de 'ordre de 25um et la plupart possédent une

TAB. 2.1 ~ Traitement statistique

Grandeur moyenne | écart-type
Vab (pm) 26 11
bfa 0,63 0,16
angle (degrés) 94 54

taille proche de cette valeur moyenne puisque 1’écart-type est faible, une dizaine de microns. Leur
forme moyenne est une ellipse légérement allongée (rapport moyen des longueurs égal & 0,63) et
la dispersion de cette forme est faible. Cette légére dissymétrie de la forme des grains a pour
origine le moyen d’obtention des toles, le laminage, qui introduit une anisotropie que le recuit
de recristallisation n’a pas complétement effacé. La répartition des orientations des ellipses est
quelconque, comme on peut le voir sur I'histogramme de la figure 2.7.
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Ces résultats donnent une évaluation de la taille moyenne des grains, mais pas sa valeur exacte.
En effet, cette détermination est effectuée sur une coupe plane présentant les sections des grains
coupés & différents niveaux et non sur un ensemble de grains pris dans le volume. De plus, elle
est réalisée sur une coupe particuliére et non sur un ensemble de coupes orientées aléatoires dans
I'espace. Cependant, cette évaluation sur cette coupe particuliére fournit une bonne estimation de
la taille moyenne des grains pour deux raisons:

— premiérement le polycristal considéré présente une répartition spatiale aléatoire des tailles de
grains, due 4 son mode d’élaboration, un laminage croisé suivi d’un recuit de recristallisation
qui tend A faire disparaitre les fortes hétérogénéités de fabrication. Cette particularité a été
vérifiée dans [27]. Ainsi, toute coupe fournit le méme résultat si la surface de la coupe est de
taille suffisante,

- deuxiémement, on a donc pris soin d’étudier une zone de taille importante, environ 500 grains,
de telle maniére que la valeur moyenne trouvée soit indépendante de cette zone analysée.

Cette évaluation fournit alors une sous-estimation de la taille réelle. Une démarche plus rigoureuse
consiste & utiliser I’analyse morphologique [34] pour déterminer les informations volumiques & partir
des précédentes. Une telle approche n’est pas nécessaire pour cette étude, puisque 1’ensemble des
résultats possedent un caractére surfacique et que les comparaisons sont effectuées dans ce contexte.

Les grains ont donc une forme moyenne légérement ovale avec une dispersion faible et leur
orientation spatiale est aléatoire. On peut conclure en premiére approximation que tous les grains
ont la méme forme et la méme taille, environ 25um. On trouve une valeur plus importante que
celle déterminée dans la theése de S. Caré [27] d’environ 15um. Ces différences s’expliquent par la
méthode employée (ici un traitement d’images automatique contre la régle de I'intercept) et par une
meilleure représentativité de notre mesure puisque la zone couverte est plus importante, environ
0,3mm?2.

2.1.3 Texture macroscopique

Le procédéde fabrication de ces toles par laminage a imposé aux grains une certaine répartition
de leurs orientations cristallines comme en témoigne la texture macroscopique (figure 2.8) réalisée
au SRMA du CEA de Saclay par Béchade. La direction de laminage est verticale sur cette figure.
Les pdles (0002) se localisent préférentiellement le long de la direction transversale et dans deux
zones de trés forte densité situées a4 ¢ = +37° du centre de la projection, ¢ étant I’angle entre I’axe
¢ du prisme hexagonal et la normale 4 la tdle. La figure des pbles (1120) montre une concentration
moyenne de ces poles dans la direction longitudinale. Les autres plans de ce type sont distribués
autour de positions plus ou moins bien définies situées 4 +60° de la direction de laminage. La
périodicité d’ordre 6 n’est pas bien marquée.

2.2 Mise en évidence des bandes de localisation

2.2.1 L’essai mécanique

L’observation des bandes de localisation est menée pour une sollicitation uniaxiale de traction
parallele & la direction de laminage. Cet essai mécanique est réalisé in sity dans la chambre du
MEB. Deux microgrilles d’un millimétre carré chacune et de pas 5um sont déposées sur une des
faces préalablement préparée de I'éprouvette (voir figure 2.9). Une jauge est collée sur la face opposée
pour controler les valeurs mesurées avec les microgrilles. Cette jauge est une rosette (superposition
de 3 jauges 4 45 degrés I'une de I’autre) permettant de déterminer les trois composantes planes du
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F1G. 2.8 — Texture macroscopique : CEA, centre de Saclay, J.-L. Béchade

tenseur de déformation moyen sur la zone de mesure. On fait attention de choisir une jauge dont les
dimensions de la surface de mesure sont proches de celles des microgrilles, environ 2mm x 2mm, et



168 CHAPITRE 2. ETUDE DU ZIRCONIUM

de T'aligner avec les microgrilles. Ces précautions permettent d’obtenir directement des valeurs de
déformations moyennes comparables, sur une base de mesure semblable. Un extensométre est utilisé
pour mesurer la déformation longitudinale macroscopique. I1 permet d’évaluer la représentativité
statistique de la surface étudiée en termes de déformation. La comparaison de ces différents moyens
d’extensométrie est présentée dans ’annexe E. Les microgrilles et la jauge donnent les mémes
résultats & +0,1% de déformation et l'extensomeétre donne une valeur plus faible, ce qui suggére
que la zone étudiée n’est pas représentative.

Extensométre

_@_ Direction de laminage
B o

*

Microgrilles
Grille de référence Jauge (face inférieure)

Fia. 2.9 — L’éprouvetie de traction

Les mesures sont réalisées & 7 états de chargement, de trés faibles déformations jusqu’a un
peu plus de 5 % (Voir tableau 2.2). La jauge prévue pour supporter 5 % de déformation s’est

TAB. 2.2 - Pas de chargement

Etat | Déf. long. de extensométre (%)
1 0,017

0,052

0,087

0,61

1,30

3,57

5,52

=1 O O o N

décollée entre les états 4 (0,61 %) et 5 (1,3 %). Nous n'avons donc pas de valeurs pour les états
finaux. Des précautions particuliéres sont prises lors des acquisitions d’'images & chaque état de
déformation pour éviter les effets du fluage et de la relaxation du matériau. Les courbes contrainte
et déformation en fonction du temps {figure 2.10) traduisent ce phénomene. Comme les acquisitions
des images haute résolution sont longues (un peu plus d’une dizaine de minutes chacune), il est
nécessaire d’attendre la stabilisation du phénomeéne avant de les enregistrer.

L’ensemble des autres parameétres de cet essai mécanique est détaillé dans I’annexe E.

2.2.2 Cartes de déformation

Les microgrilles d’or sont numérisées au grandissement 200 avec le mode d’acquisition haute
résolution 4000 x 4000 pixels. Un temps de 50us par pixel est choisi comme un bon compromis
entre le niveau de bruit dans I'image numérique et son temps d’acquisition (environ 13 minutes).
Pour une résolution choisie d’environ 5 pixels par barreau (figure 2.11), une image haute résolution
comme celle présentée en figure 2.1 couvre un peu moins d’un quart de la grille et cette zone est
représentative d’aprés la premiére section. Pour contrdler les variations de grandissement, une grille
de référence est également déposée sur la surface de ’éprouvette, selon les modalités définies dans la
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Fi1c. 2.10 — Contrainie et déformations en fonction du temps

Fic. 2.11 - Zoom de quelques barreaus

premigre partie au chapitre 2 sur le contréle des distorsions d’images (section 2.2). Elle est acquise
avec la méme résolution. La taille de sonde est optimisée en accord avec les développements de la
section 2.3 de la premiére partie (chapitre 2). Une image de chaque grille est acquise pour chacun
des huit états de déformation. L’essai mécanique dure alors une journée compléte.

Le dépouillement de ces images est réalisé avec la méthode subpixel pour laquelle la transfor-
mation matérielle, décrivant la déformation du matériau, est approchée par une translation. On
choisit d’utiliser une interpolation bilinéaire des niveaux de gris des images déformées. L’apparie-
ment des intersections de grilles homologues est effectué en utilisant un voisinage de 30 x 30 pixels
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Fic. 2.12 — Carte de déformation & 3,57 %: Fic. 2.13 — Carte de déformation & 3,57 % :
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FiG. 2.14 — Carte de déformation & 3,57 % : ci- F1G. 2.15 — Carte de déformation & 3,57 7 :
saillement déformation équivalente

et les déformations locales sont calculées avec un schéma de dérivation discréte utilisant les quatre
points plus proches voisins. Les résultats obtenus sont corrigés des défauts géométriques homogenes
(rapport de forme et angle de distorsion homogene) et des variations de grandissement.

Les deux microgrilles, situées & des endroits différents, ont donné les mémes résultats en termes
d’hétérogénéité et de valeurs moyennes. Les premiers états de chargement (de 1 3 4 compris) corres-
pondent & de trés faibles déformations macroscopiques, de l'ordre de 0,01 % & 0,6 %. Ils n’ont pas
donné de résultats fiables en raison des limites actuelles liées a la précision de la technique de me-
sure. C’est pourquoi, 'analyse porte sur les résultats des pas suivants. On peut malgré tout observer
des perturbations (zébrages horizontal et vertical) de méme origine mais d’amplitude moindre pour
le pas 5 (voir cartes de déformation en annexe E). Elles viennent parasiter la représentation de
ces bandes, car Dintensité des plus faibles hétérogénéités est a peine plus importante que celle des
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Fic. 216 - Carte de Fic. 217 - Carte de Fic. 218 - Carte de
déformation & 1,37 %: déformation & 3,57 %: déformation a4 552 %:
déformation équivalente nor- déformation équivalente nor- déformation équivalente nor-
malisée malisée malisée

défauts géométriques du systéme de numérisation.

On présente ici les résultats du pas 6 & 3,57 % de déformation longitudinale macroscopique
(information de I'extensométre) pour la grille 1: les cartes des trois composantes planes du tenseur
des déformations (figures 2.12, 2.13 et 2.14) et celle de la déformation équivalente tridimensionnelle
au sens de von Mises (figure 2.15).

Ces quatre cartes de déformation font apparaitre le méme motif d’hétérogénéité en bandes d’une
portée supérieure i la taille moyenne des grains. Ces bandes ont deux directions bien définies,
environ & 45 degrés par rapport A la direction de chargement. L’observation de I'évolution de ce
motif d’hétérogénéité en fonction du chargement montre qu’il est indépendant de ce dernier, comme
on peut le voir sur les trois figures suivantes (2.16, 2.17 et 2.18). Elles représentent 1'évolution de
la déformation équivalente locale normalisée par sa valeur macroscopique.

Pour expliquer ce phénoméne, on peut avancer les deux mémes hypothéses que pour I'étude
sur les biphasés: la proportionalité du chargement & I'échelle locale ou I'observation du régime
établi des mécanismes de déformation plastique. Cette deuxiéme hypothese est la plus probable.
Cela signifie que ces observations, méme & faibles déformations (autour de 1 % macroscopique),
ne sont pas suffisantes pour appréhender la formation de ces bandes qui a lieu plus tét, au début
de l’entrée en plasticité du matériau. Bien que les premidres cartes de déformations représentent
l’entrée en plasticité macroscopique (voir courbe de comportement macroscopique E.2 en annexe
E), les phénomenes & 'échelle locale sont & un stade beaucoup plus avancé et déja établi.

2.3 Caractérisation des bandes

On utilise la méme démarche que celle présentée pour les biphasés Ni/Ag (voir section 1.4) pour
caractériser de maniére quantitative I'existence et la géométrie des bandes.

2.3.1 Critere d’existence

La mise en place du critére d’existence est effectuée pour la carte a I'état 6 présentée a la figure
2.15. A partir de 'histogramme des valeurs de déformations équivalentes donné sur la figure 2.19,
on détermine le seuil permettant d’extraire les zones les plus déformées du reste de la carte. On
choisit de prendre la valeur de la déformation équivalente qui découpe I'histogramme en deux zones
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FIG. 2.19 — Histogramme des déformations équivalentes: grille 1, état 6

de surfaces égales. On obtient un seuil autour de 4 %. Le seuillage de la carte de déformation et
son traitement (dilatation et érosion) permet d’obtenir I'image binaire de la figure 2.20, isolant les
bandes. Les pixels blancs correspondent aux bandes de localisation. En extrayant les contours dans
cette image et en les superposant a la carte de déformation, on vérifie que ce critére isole, au moins
au premier ordre, le motif des bandes (voir figure 2.21).

F1G. 2.20 — Image binaire des bandes Fi1G. 2.21 — Superposition des contours

On utilise la covariance & deux points sur cette image pour mettre en évidence les corrélations
en fonction de la portée. On construit la représentation spatiale du covariogramme que I'on donne
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en figure 2.22. Cette image est obtenue pour une portée de £160um. Une représentation en faux

F1G. 2.22 - Représentation spatiale de la cova- F1G. 2.23 ~ Profil de la surface : configuration
riance : configuration initiale initiale

relief est proposée en figure 2.23.

Cette image fait apparaitre un motif particulier en croix qui témoigne d’une répartition en
bandes suivant deux directions: les corrélations dans ces deux directions sont plus importantes
et ceci quelle que soit la distance. Cela prouve alors objectivement l’existence du phénoméne de
localisation en bandes dans ce matériau.

2.3.2 Caractéristigues géométriques des bandes

On extrait les caractéristiques géométriques moyennes des bandes (voir ﬁguré 2.22) de 'image
précédente.

Les bandes présentent une géométrie bien rectiligne. Pour le critére considéré ici, leur épaisseur
moyenne est de 'ordre de 2Qum et est liée de la méme maniére 4 la taille caractéristique du domaine
d’intégration {10pum ici) utilisé pour calculer les déformations. Il est certain que la taille réelle des
bandes est bien inférieure.

~

Les bandes s’alignent suivant deux directions particuliéres par rapport i la direction de trac-
tion qui est ici verticale. On mesure un angle de + 48 degrés entre ces deux directions. On s’at-
tendait & trouver un angle d'environ 45 degrés observé dans la littérature [27, 84, 109] pour
des déformations macroscopiques plus importantes. Cette différence n’est pas due au mode de
représentation de la carte de déformation. En effet, les déformations locales de Green-Lagrange
sont calculées par rapport 3 la configuration initiale et représentées dans cette derniére. Ainsi, les
motifs réels d’hétérogénéité de la configuration déformée sont vus déformés dans la configuration
initiale. Lorsque I’on trace la carte de déformation dans la configuration déformée et que I'on recrée
la représentation spatiale de covariance, on obtient le motif de bandes dans son état physique.
Dans notre cas, pour la valeur de déformation macroscopique étudiée, la représentation de la carte
de déformation dans la configuration déformée n’est pas différente de celle dans la configuration
initiale, comme le montrent les figures 2.24 et 2.25. Les différences sont noyées dans le flou du motif
et il est difficile de conclure 4 une modification de I'orientation des bandes.
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FiG. 2.24 — Représentation spatiale de la cova- F1G. 2.25 — Profil de la surface: configuration
riance : configuration déformée déformée

L’analyse des profils de la covariance extraits de I'image de la figure 2.22 montre que les bandes
ont une portée de ’ordre de 75um, soit trois fois la taille moyenne des grains (25um). La figure 2.26
donne les quatre profils principaux du motif moyen des bandes:
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F1e. 2.26 — Comparaison des différents profils

— les profils suivant les bandes, & + 48 degrés par rapport & la direction de traction verticale
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(direction 1 et direction 2)
— les profils horizontal et vertical.

Les profils suivant les bandes présentent aprés la décroissance du pic central un palier plus haut
que celui des profils horizontal et vertical. Il disparait au deld d’une distance de 75um et ces
profils convergent vers les autres. Cela montre I’existence d'une corrélation a longue portée pour
ces bandes. A la différence de 1'étude sur les biphasés, la taille de la zone analysée est suffisante
pour observer la portée réelle des bandes.

En conclusion, les bandes de localisation dans le zirconium ont des caractéristiques moyennes
bien marquées: une direction particulidre & 48 degrés de part et d’autre de la direction de trac-
tion, une portée supérieure 3 la taille moyenne des grains et une épaisseur inférieure 4 20um. Ces
bandes semblent étre contrdlées par un mécanisme global i I’échelle macroscopique comme pour
les biphasés. Leur orientation proche de 45 degrés évoque un mécanisme de plasticité isotrope
pour lequel une sollicitation uniaxiale de traction engendre par cission maximale des bandes infi-
nies & + 45 degrés. Avec cette hypothése, il est surprenant que ce phénoméne soit complétement
indépendant de la microstructure. En effet, dans ce cas la microstructure devrait fixer au moins la
position des bandes aux endroits les moins résistants, comme pour les biphasés. D’autre part, il est
également surprenant que, dans cette configuration indépendante de la microstructure, les bandes
n’aient pas une portée plus grande. Une autre explication réside dans le fait que la texture associée &
cette configuration de traction engendre un glissement facile pour chaque grain. Les hétérogénéités
de comportement dans le matériau sont alors faibles et ce dernier peut &tre considéré comme quasi
homogene.

A ce stade, il est indispensable d’établir comment la microstructure agit sur le phénoméne de
bandes de localisation. Cet aspect constitue le développement de la section 2.4.

2.3.3 Répartition de la déformation dans les bandes

A partir des valeurs de déformations locales mesurées, on quantifie le niveau de répartition de
la déformation macroscopique dans les bandes. On utilise les données numériques de I’histogramme
des déformations équivalentes (figure 2.19) et on calcule les deux sommes de la ligne 2.1

€0 g o0 Nmar
f fede = zfiﬁi et / fede = E fi€i (2.1)
0 i=1 € i=ng+1

oll ng est le numéro de la classe du seuil ¢y, f; 1a fréquence de a classe i et ¢; 1a valeur moyenne de
cette classe.

Pour le pas 6 étudié, la déformation équivalente macroscopique est égale & 4,4 % et la contribu-
tion des bandes s'éléve & 3,1 %. Ainsi, les bandes de localisation représentent 70 % de la déformation
macroscopique imposée. Cela confirme 'idée que ces mécanismes de bandes une fois apparus ab-
sorbent la plus grande part de la déformation imposée et gouvernent le comportement moyen.

2.4 Corrélation avec la microstructure

L’objectif de cette section est d’établir les liens entre le phénoméne de bandes et la micro-
structure. Comme on I’a vu dans la premitre section, la microstructure est caractérisée par deux
informations, la géométrie des grains et leur orientation cristalline. L’étude de ces deux parametres
constitue deux niveaux d’analyse de la corrélation avec la microstructure que I'on propose de
développer dans la suite.
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2.4.1 Forme des grains

Cette étude correspond au premier niveau d’analyse.

Pour révéler les contours des grains, il faut analyser I'image haute résolution initiale utilisée
pour la mesure des déformations, de la méme maniére que pour I'analyse de la taille des grains.
On obtient une image du contour des grains (voir figure 2.3) qu’il faut superposer 4 la carte de
déformations pour établir les corrélations avec les phénomeénes physiques observés. On obtient alors
une image interprétable (voir figure 2.27). On présente ici le résultat de la grille 1 & I’état 5.

CA

'@

dfegv (%)

F1G. 2.27 — Superposition de la microstructure : grille 1, état 5

L’observation de cette image confirme que les bandes traversent plusieurs grains, comme on I'a
déja mis en évidence dans la section précédente. Elles semblent peu guidées par la microstructure.
En regardant plus localement, on s’apercoit que les bandes sont préférentiellement situées dans
des zones proches des joints de grains. Ces zones sont des régions de fortes incompatibilités de
déformation, comme on peut le voir sur I'image 2.46 représentant les détails de la microgrille
déformée pour une telle région. On remarque, également, que cette configuration fait apparaitre
des amas de grains qui ne se déforment pas, disposés entre les bandes de localisation.

Ces constatations sont plutot contradictoires: d’un coté les bandes semblent ignorer la micro-
structure et de I’autre elles évitent des ensembles de grains pour lesquels le champ local de contrainte
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n'entraine pas de déformation. Il est difficile de conclure sur le lien entre la microstructure et les
bandes. Ces observations ne sont pas suffisamment probantes et la comparaison avec Pinformation
des orientations cristallines s’impose pour établir des conclusions plus sures.

2.4.2 Orientation cristalline

Cette étude est plus fine et correspond au deuxiéme niveau d’analyse.

Le premier probléme est de pouvoir comparer le phénoméne de bandes avec les données des
orientations cristallines, soit de mesurer les orientations cristallines sur la méme zone que la carte
de déformation. Le probléme de recalage est résolu par la présence des microgrilles et des détails de
la microstructure. Ensuite, pour effectuer une corrélation pertinente, il est important de disposer
d’une mesure précise 4 la méme échelle (5um) que les mesures de déformation. Enfin, il est nécessaire
de couvrir une zone suffisamment grande, du méme ordre de grandeur que celle couverte par les
cartes de déformation, pour garantir une représentation statistique des phénoménes observés. Cels
suppose d’étre capable de réaliser un grand nombre de mesures.

Les orientations de chaque grain sont mesurées 4 'aide d’un dispositif ’'EBSP (Electron Back
Scattering Pattern), et un systéme de pilotage automatique est utilisé pour couvrir une zone impor-
tante. Cette mesure a été effectuée avec un dispositif TSL au LPMTM de Paris XIII par R. Chiron.
En raison des capacités actuelles du dispositif, une zone plus petite que celle de Panalyse des
déformations a été étudiée (voir figure 2.28). En effet, couvrir une zone plus grande demande un

42 J ‘.’1 o

F1G. 2.28 — Zone de mesure des orientations eristallines
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temps d’acquisition supérieur a la journée. Or, un tel systéme nécessite encore une supervision
humaine pour quelques recalages, tels que ceux de la mise au point et du positionnement du fi-
lament. Ces recalages sont nécessités par les fluctuations physiques et électroniques du MEB qui
ne sont pas encore maitrisées. On s’assure, ainsi, de la qualité de la mesure. Un pas de 2,5um est
choisi pour que plusieurs mesures soient effectuées dans le méme grain. La zone analysée couvre
250pm x 460um, soit environ 18 500 points analysés. L’acquisition dure plus de 3 heures.

Pour chaque point analysé, le systéme donne trois angles d’Euler qui permettent de définir
P'orientation du grain considéré dans le repére de l'échantillon (voir les figures 2.29 et 2.30).
Les cartes d’orientations suivantes 2.31 et 2.32 donnent respectivement l'orientation de l'axe X

I X ¢
Y (DT) i c li
|z |
= / X (DL) AN 10
Z (DN) I — [
Al

(A1, A2, A3, C) Repére de la maille

XY, Z) Repére de I’échantillon (Xc, Yc, Zc) Repére du cristal
F1G. 2.29 — Les azes de l’éprouvetie F1G. 2.30 — Les azes de la matille hezagonale

(transverse) et 'axe Y (axe de traction) dans le repére du cristal avec une carte de couleurs définie

Fic. 2.31 — Carte d’orienta- FI1c. 2.32 — Carte d’orienta-

tion : aze X dans le repére du  tion: aze Z dans le repére du
cristal cristal F1G. 2.33 — Triangle standard

dans le triangle standard de la figure 2.33. Les points blancs qui parasitent les cartes d’orientations
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sont des évaluations fausses dues & la présence de la microgrille et & des défa.uts- de relief. On ob-
tient la texture locale déterminée & partir de ces mesures (figure 2.34) et on vérifie qu’elle donne les
mémes tendances que celles de la texture macroscopique donnée dans la figure 2.8. Cette nouvelle

F1G. 2.34 — Figures de poles inverses

zone d’étude est ainsi représentative de la texture du matériau, comme nous I’avons évoqué dans
cette méme partie. Notons que, dans la représentation des figures de pdles inverses, 1’axe de traction
est situé suivant ’horizontale (direction TD sur la figure 2.34).

Ces cartes d’orientations définissent les contours des grains de manitre plus fiable que ceux
déterminés manuellement dans la premitre section. On remarque en superposant les contours
déterminés & partir d’images du MEB que les deux informations sont presque identiques, comme
on peut le voir sur la figure 2.35.

L’information de ces cartes d’orientations n’est pas directement exploitable: les corrélations
avec les cartes de déformation ne sont ni aisées ni immédiates. Il faut, pour cette analyse, extraire
I'information qui nous intéresse. Il s’agit de la capacité d’un grain i se déformer sous une sollici-
tation uniaxiale de traction de direction donnée plutdt que son orientation cristalline. L'indicateur
approprié pour représenter ce caractére est le facteur de Schmid, dans une approche géométrique
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FIG. 2.35 — Carte d’orientation avec microstructure : aze X dans le repére du cristal

oli la valeur du chargement local n’est pas prise en compte. La méconnaissance de la contrainte
locale améne & supposer un chargement uniforme de traction dans chaque grain. Ce polycristal
est alors considéré comme un agglomérat de monocristaux indépendants. Les hétérogénéités prises
en compte sont d’ordre purement géométrique, ignorant l'existence d’un chargement complexe. Le
facteur de Schmid a alors pour expression:

Fg = cos(a)cos(B) (2.2)
ol a et § sont les angles respectivement entre l'effort de traction F et la normale au plan de

F

S

F1a. 2.36 — Loi de Schmid

glissement considéré N et, entre I'effort de traction F et la direction de glissement D dans ce plan
(voir figure 2.36).
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On veut quantifier la faculté d'un grain 3 glisser facilement. Les facteurs de Schmid sur les
différents plans de glissement possibles pour le cristal de zirconium donnent ces renseignements. La,
valeur maximale fixe le niveau par grain. Pour ce calcul, on a pris en compte les plans prismatiques
de premitre espéce. Les études antérieures sur les mécanismes de déformation 3 P'échelle du grain
[27, 40] ont en effet montré que les mécanismes activés & température ambiante et pour une traction
dans la direction de laminage sont les glissements selon ces plans. Le détail des calculs est présenté
dans 'annexe E. Les résultats suivants ont nécessité le développement d’un programme informatique
en langage C utilisant la bibliothéque de procédures de manipulations d’images numériques VISTA.

La représentation spatiale de ces facteurs maximaux fournit une carte en niveaux de gris (fi-
gure 2.37). Le noir correspond & un grain dans une configuration o le glissement est difficile. Le

F1G. 2.37 — Carte des facteurs de Schmid mazimum

blanc représente la situation la plus favorable. Cette carte montre que les hétérogénéités de compor-
tement sur la zone étudiée sont faibles. L’ensemble des grains est dans une situation favorable an
glissement. En effet, si I'on trace la fonction de distribution de ces facteurs maximaux (figure 2.38),
on constate que 80 % d’entre eux ont une valeur supérieure ou égale  0,4.

Pour disposer d’une information superposable 4 la carte des déformations, il est nécessaire de
seuiller ces valeurs. On distingue une zone favorable au glissement d’une autre en fixant un seuil de
telle maniére que I’histogramme soit coupé en deux parties d’aires égales. Ce critére permet d’isoler
sur la carte des zones de surface égale, car si une zone est trop petite, les conclusions risquent
d’étre biaisées par une perte d’information trop importante. Le seuil est égal 4 environ 0,45. On
obtient alors une image seuillée (figure 2.39) que l'on traite (érosion et dilatation) pour éliminer
les points aberrants. On obtient une image binaire (figure 2.40) interprétable comme une image
de microstructure biphasée avec une phase ”"dure”, la noire, et une phase "molle”, la blanche. On

extrait les contours que I’on pent superposer & la carte de déformation (voir figure 2.42). On obtient
la figure 2.43.

On constate qu'il existe une corrélation entre I’orientation cristalline et les bandes de localisation
mais seulement sur quelques zones de cette carte. Certaines bandes de localisation passent & travers
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FIG. 2.38 — Histogramme des facteurs de Schmid mezimum

FiG. 2.39 ~ Cearte des facteurs Fia. 240 - Traitement Fig. 241 - Eztraction des
maz seuillés ¢ 0,45 d’images sur la carte contours

des zones supposées ne pas se déformer facilement. L’observation au MEB de ces zones montre
Texistence de traces de glissement 4 ces endroits comme sur la figure 2.44.

Les grains considérés se sont déformés alors que les valeurs de leur facteur de Schmid sont
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+0.11
dfeqv (8)

Fic. 2.42 — Carte de déformation d l’état 6 de
la zone étudiée : déformation équivalente FIG. 2.43 — Carte de déformation avec seuil

faibles. En effet, sur la figure 2.44, la zone délimitée par le contour est supposée ne pas se déformer
et pourtant on observe un glissement intragranulaire. On vérifie expérimentalement que son facteur
de Schmid (0,41) est bien inférieur au seuil de 0,45. Des études antérieures sur les mécanismes de
déformation & I'échelle du grain dans le zirconium [27, 40] ont conclu 2 la validité de la loi de Schmid
pour cette sollicitation de traction dans la direction de laminage. Si I'on considere que cette loi est
bien valide, les zones déformées non prévues s’expliquent par le fait que la contrainte locale dans ces
zones est plus importante que celle de la traction macroscopique. En effet, pour la détermination des
facteurs de Schmid, nous avons supposé par manque d’information que le chargement macroscopique
se répartit uniformément dans tout le matériau. Ceci n’est qu’une hypothése grossiere, car pour un
matériau hétérogene réel, les différences de comportement dues a la microstructure entrainent un
champ local de contrainte complexe. Ce dernier active des glissements non prévus.

1l existe donc une corrélation entre le phénomene de bandes et I'orientation cristalline. Ce-
pendant, cette information apparait comme insuffisante pour décrire & elle seule ce probleme.
Une question se pose alors: quelles informations supplémentaires sont nécessaires pour décrire
ces mécanismes de bandes? Nous venons de mettre en évidence que le champ local de contrainte
est un paramétre supplémentaire, mais est-il le seul? L’examen de ces questions fait 'objet de la
section suivante.

2.5 Critére de prévision

La connaissance des orientations cristallines locales n’est pas suffisante pour expliquer et prévoir
les mécanismes de bandes. Par ailleurs, la connaissance du champ local de contrainte est nécessaire
pour affiner l'estimation des facteurs de Schmid et prévoir la déformation de certains grains non
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F1G. 2.44 — Zoom d’une partie supposée ne pas se déformer

activés selon la loi simple. Cependant, I'observation des zones les plus déformées nous pousse 3 dire
que la prise en compte de cette information supplémentaire n’est pas suffisante. En effet, les bandes
de localisation sont les siéges de fortes incompatibilités géométriques de glissement entre grains voi-
sins, (comme on peut le voir sur I'image 2.45) et se traduisent par de fortes hétérogénéités aux joints
de grains. L’information de la direction de glissement dans chaque grain apparait comme un autre
parameétre important pour prévoir ces incompatibilités. De plus, ces derniéres entrainent d’autres
mécanismes de déformation comme le glissement plus intense prés des joints (voir image 2.45) et
le maclage lenticulaire (voir image 2.46) non pris en compte dans le critére initial.

La combinaison de ces trois paramétres, l'orientation cristalline, le champ de contrainte locale
et la direction de glissement, semble suffisante pour prévoir ces bandes. Cependant, ces trois pa-
ramétres ne sont pas indépendants. En effet, le champ local de contraintes détermine I’activité des
grains pour une orientation donnée et leurs directions de glissement par la loi de Schmid. Mais
les incompatibilités de glissement entre grains voisins modifient le champ de contrainte qui peut
faire apparaitre d’autres glissements ou d’autres mécanismes. Dans notre cas, le seul mécanisme

qui apparaisse est le glissement proche des joints. La méconnaissance du champ local de contrainte
rend le probléme insoluble.

Il n’est pas possible de mesurer le champ local de contraintes pour une structure 4 petits grains
avec les moyens expérimentaux actuels [49]. En conséquence, le probléme n’est pas soluble de
maniére expérimentale et il n’est pas possible de trouver un critére d’apparition simple. Il faut faire
appel aux codes de calcul et aux modélisations plus sophistiquées pour prévoir ce phénoméne tels
que ceux du mésoscope numérique [65] avec des conditions aux limites homogénes ou des éléments
finis cristallins avec des conditions aux limites déduites des conditions aux limites expérimentales
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FIG. 2.45 — Zone de fortes incompatibilités : F1a. 2.46 - Zone de fortes incompatibilités :
_ glissement prés du joint maclage lenticulaire

en déformation comme pour I'étude des biphasés NifAg du chapitre précédent. Ces modélisations
doivent &tre capables de prendre en compte la microstructure avec un trés grand nombre de grains.

2.6 Conclusion

L’utilisation de la technique de mesure a permis de mettre en évidence les phénoménes de
bandes de localisation dans le zirconium pour des déformations inférieures 4 5%. Les mesures sont
effectuées sur une surface représentative de 'ordre de 0,5mm?2 pour une traction paralléle 4 direction
de laminage. Le caractére quantitatif de la mesure a permis de définir un critére d’apparition de ces
bandes et de révéler leurs caractéristiques. Elles ont une portée bien marquée, de 'ordre de 75um,
trois fois la taille moyenne des grains, et une épaisseur inférieure & 20um. Elles sont orientées 3
348 degrés de la direction de traction.

Leur corrélation avec la microstructure est montrée. Les zones de trés fortes déformations appa-
raissent préférentiellement aux joints de grains, oil le glissement survient. L’orientation cristalline
par le biais de la loi de Schmid permet de prévoir les grains qui se déforment, mais elle n’est pas
suffisante pour prévoir I’ensemble des mécanismes. La connaissance du champ local de contraintes
et des directions de glissement dans les grains est nécessaire pour affiner le critére géométrique.
La répartition de ces bandes semble étre due au caractére peu hétérogéne du comportement du
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matériau, puisque la texture étudiée engendre peu d’hétérogénéités de glissement pour cette solli-
citation de traction. L’ensemble des grains est favorable au glissement prismatique.

L’ensemble des informations réunies dans cette étude permet d’expliquer l'origine des bandes de
la maniére suivante. Ces bandes relévent d*un phénoméne macroscopique de plasticité isotrope. Pour
une traction uniaxiale, la cission maximale gouverne la formation de bandes infinies & 445 degrés.
Dans le matériau, ces bandes sont guidées par la microstructure et leur caractére infini est moins
marqué. Elles passent préférentiellement par des zones ol les glissements dans les grains voisins sont
compatibles [27]. L'orientation réelle des bandes devient + 48 degrés. Par diffusion du glissement,
des zones d’incoinpatibilités géométriques de déformation apparaissent. Elles sont alors la source
de fortes contraintes qui entrainent des glissements proches des joints. De plus, les bandes de loca-
lisation apparaissent trés tot, avant 1 %. Une fois le phénoméne installé, le motif d’hétérogénéités
de déformation n’évolue plus en fonction du chargement, comme on a pu le voir sur les trois états
de déformation observés. Le chargement local est alors proportionnel et ces bandes gouvernent a
elles seules la déformation macroscopique du matériau.

Ce caractére particulier s’explique par la présence d’un seul sytéme de glissement, comme on
peut 'observer expérimentalement. Une étude en cours sur des monocristaux de zirconium [38]
montre que P’activation d’un systéme de glissement entraine un faible écrouissage intragranulaire.
Ainsi les bandes apparaissent aux endroits de glissement facile et, comme 1’écrouissage est faible,
la déformation de ces zones reste facile quel que soit le niveau de chargement. La déformation
dans d’autres zones devient difficile. Les observations menées, méme & faible déformation (autour
de 1 % macroscopique), ne sont pas suffisantes pour appréhender la formation de ces bandes qui
a lieu plus tot, au début de ’entrée en plasticité du matériau. Bien que les premiéres cartes de
déformation représentent I’entrée en plasticité macroscopique d’aprés la courbe de comportement
macroscopique, les phénomenes & 1'échelle locale sont & un stade beaucoup plus avancé et déja
établi.

Soulignons que le relief dii & la déformation du matériau est négligeable et ne perturbe pas la
mesure des déformations locales. En effet, les trois cartes de déformations donnent le méme motif
d’hétérogénéités et, pour la configuration la moins déformée 3 1 %, I'analyse de la surface montre
I’absence de relief observable. L’apparition du relief est progressive en fonction de la valeur de
la déformation et biaise la mesure des déformations. La constance du motif en bandes conduit &
constater que le relief est négligeable dans notre cas et que sa prise en compte n’est pas nécessaire.

D’autres études, avec une texture différente entrainant des hétérogénéités de comportement
plus marquées ou une traction dans la direction perpendiculaire & la direction de laminage, seraient
intéressantes pour conforter les résultats et savoir si les conclusions énoncées sont généralisables.
Particuliérement, il serait intéressant de savoir si 'orientation cristalline est déterminante pour
’existence et la prévision des bandes de localisation.
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Conclusion

Cette partie illustre les potentialités de la technique de mesure sur deux applications réelles
d’étude du comportement local des matériaux. Elle a permis I'étude de la répartition de la défor-
mation dans deux types de matériaux hétérogénes (un biphasé et un polycristal). Ces phénoménes
sont asssez mal connus a faible niveau de déformation et leur investigation 4 partir d’environ
1 % est rendue possible par les gains en précision de cette technique. Dans ces matériaux, on a
mis en évidence un phénoméne particulier de localisation de la déformation en bandes, que I'on
est incapable de déceler & I'ceil nu pour les plus faibles déformations mais que la représentation
spatiale sous forme de cartes du champ local de déformation mesuré fait apparaitre. Grace au
caractere automatique et rapide de la technique, la formation des bandes est révélée & la fois avec
un pas de discrétisation fin et sur une zone de taille importante, représentative de la microstructure,
de telle manidre que ’ensemble des mécanismes locaux en jeu soit statistiquement pris en compte.
Plusieurs états de déformation peuvent étre dépouillés fournissant I’évolution des hétérogénéités au
cours du chargement. La cinétique du phénomeéne peut alors étre étudiée.

La représentation sous forme de cartes de déformation superposées & la microstructure de la zone
analysée permet une corrélation qualitative du phénoméne avec la morphologie (phase, grains...):
le positionnement des bandes peut étre rattaché i une phase ou i la proximité d’un joint de grains.
Plus quantitativement, la déformation moyenne par phase peut étre calculée et sa comparaison
avec la valeur macroscopique indique dans quelle phase la déformation se localise. D’une manidre
plus générale, la technique de mesure fournit un ensemble de données numériques riches (champs
de déplacement et de déformation) que P'on peut traiter et combiner pour une évaluation plus
objective du phénoméne observé. Par exemple, dans cette étude, un critére quantitatif d’existence
des bandes est construit & partir des valeurs du champ local de déformation et débouche sur la
caractérisation géométrique des bandes, en particulier leur portée moyenne. De méme, ’extraction
des valeurs attachées aux bandes et le calcul de leur moyenne donne le taux de répartition de la
déformation macroscopique dans celles-ci, pouvant expliquer la formation du mécanisme observé.

Pour la premieére application, grice & la collaboration avec le MPA de Stuttgart, le relief de
la surface observée attaché i la déformation a pu étre mesuré sur la méme zone que celle des
microgrilles. L’influence de sa prise en compte sur la mesure des composantes planes du tenseur
de déformation de Green-Lagrange est évaluée. Pour les matériaux et les niveaux de déformation
étudiés (inférieurs & 10 %), ’amplitude du relief est trop faible pour qu’elle fournisse des différences
significatives entre 'approximation plane et le calcul complet. Sa prise en compte n’est donc pas
indispensable pour les deux applications.

L’étude de la localisation de la déformation en bandes dans les biphasés Ni/Ag et le polycristal
de zirconium soumis & une compression ou une traction montre de nombreux points communs.
Cette localisation s’explique par le méme mécanisme macroscopique de plasticité isotrope agissant
a l'échelle de l'échantillon. Pour les biphasés, le caractére isotrope a pour origine la répartition
particuliére des phases alors que pour le zirconium, il est dit 4 une géométrie de grains presque
uniforme et une texture qui engendre peu d’hétérogénéités de comportement entre grains pour la
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sollicitation étudiée. Régi par la cission maximale, ce mécanisme entraine dans les deux cas la for-
mation de bandes & +45° ou presque de la direction de sollicitation, d’une portée supérieure 4 la
taille caractéristique de la microstructure (taille moyenne des domaines de phase ou des grains) et
d’épaisseur plus faible que le double du pas de discrétisation. On n’cbtient pas des bandes infinies
car les matériaux ne sont pas homogénes. Cependant, on observe, surtout pour le polycristal, un
alignement des bandes snivant des directions privilégiées. Une étude sur une zone plus grande que
celles étudiées permettrait de confirmer cette tendance. Par ailleurs, on constate que la microstruc-
ture impose la position des bandes. Les deux modéles de prévision basés sur I'information primaire
de la microstructure (différence de comportement entre les phases ou d’orientations cristallines) et
développés en conséquence n’ont pas donné les mémes résultats. Pour les biphasés, le modéle basé
sur les chemins faibles (lignes & + 45° dont la proportion de phase molle traversée est importante)
prévoit correctement an premier ordre les bandes constatées expérimentalement. Son homologue
axé sur les facteurs de Schmid pour le polycristal n’est pas suffisant. Cette différence s’explique par
le niveau d’hétérogénéités lié A la microstructure. Dans le premier cas, les deux phases ont le méme
comportement élastoplastique & écrouissage isotrope mais leurs paramétres n’ont pas les mémes
niveaux si bien que I’on a une phase dure et une phase molle. Les hétérogénéités microstructurales
sont fortes et leur prise en compte unique est suffisante pour décrire le phénomeéne de bandes. Dans
le deuxiérne cas, les facteurs de Schmid ont des valeurs voisines de 0,5 si bien que la facilité 4 se
déformer est trés proche d’un grain 4 un autre. Cet indicateur n’est pas assez discriminant pour
prévoir les bandes. Sa pertinence serait certainement fout autre pour un cas plus hétérogéne. Dans
notre cas, des informations supplémentaires sont nécessaires pour décrire le phénoméne.

La cinétique de localisation en bandes est mal connue car la précision actuelle de la technique
de mesure ne permet pas d’étudier leur apparition. On observe uniquement un régime établi qui se
traduit par un motif invariable en fonction de la déformation macroscopique pour la plage étudiée.
Cette absence d’évolution observée pour les deux matériaux est liée aux comportements respectifs
des phases et des grains qui favorisent la stagnation. Pour les biphasés, I’Argent, a une limite
d’élasticité bien inférieure au Nickel et sa déformation au tout début du chargement crée le motif.
L’évolution de ce motif n’est possible que lorsque le Nickel se déformera plastiquement. Comme
I’écrouissage de I’Argent est faible, cette possibilité ne peut intervenir que pour une déformation
importante, au-delad de la plage de déformation étudiée. Pour le zirconium, la déformation est la
conséquence de l'activation d’un seul systéme de glissement qui entraine alors un faible écrouissage
intragranulaire, ne favorisant pas les évolutions. Les zones de glissement facile sont activées et le
restent quel que soit le niveau de chargement. Pour ces raisons, les bandes absorbent 70 % de la
déformation macroscopique et gouvernent ’essentiel du comportement du matériau.
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Conclusion générale

La technique de mesure présentée dans ce travail est une approche quantitative plus fine destinée
a I’étude du champ local de déformation dans les matériaux hétérogénes. Basée sur 'analyse des
distorsions de grilles utilisées pour I'observation qualitative des mécanismes locaux, elle permet
d’améliorer les performances des techniques antérieures. Son développement a consisté d’une part
en 'utilisation d'un systéme de numérisation haute résolution permettant d’observer une zone
représentative de la microstructure en un faible nombre d’images, ce qui limite les manipulations de
juxtaposition et de regroupement des résultats. On dispose alors facilement d’une mesure englobant
statistiquement 1’ensemble des phénoménes en jeu. D’autre part, on a adapté les méthodes de
corrélation d’'images numériques, utilisées depuis plusieurs années en imagerie macroscopique pour
déterminer des champs locaux de déformation dans des structures, aux images obtenues & une
échelle plus fine par microscopie électronique & balayage. Ces techniques de corrélation fournissent
une précision de mesure du déplacement de I'ordre du centiéme de pixel pour des images obtenues
avec des caméras CCD classiques discrétisées sur 256 niveaux de gris et avec un marquage par
mouchetis. Cette précision théorique permettait d’espérer un gain important, par exemple la mesure
des déformations de quelques centiémes de pour-cent sur une dizaine de micrometres et de rendre
possible I’étude de Papparition des mécanismes de localisation de la déformation dans beaucoup de
matériaux hétérogénes, jusqu’alors impossible avec la technique antérieurement utilisée au LMS.

L’implantation de la technique de corrélation a nécessité un développement informatique ainsi
que la recherche de procédures particuliéres en raison de la nature différente des images, du mar-
quage par microgrilles et de l'origine des mécanismes de déformation observés, et pour pouvoir
associer 4 chaque mesure une phase permettant une corrélation directe avec la microstructure. Les
premiers tests de validation ont montré la supériorité de ’approche en termes de robustesse et de
rapidité, particulidrement par une meilleure gestion des situations d’échec. La méthode obtenue est
capable de réaliser automatiquement un grand nombre de mesures et permet de diminuer le temps
de dépouillement, de plus d’une semaine 4 2 ou 3 jours pour P'investigation d’une zone représentative
a plusieurs états de déformation. En revanche, les gains en précision subpixels escomptés n’ont pas
pu étre obtenus.

La premiére contribution importante de ce travail a consisté 4 expliquer pourquoi I’application
aveugle des principes utilisés en imagerie optique conventionnelle était vouée 4 'échec dans notre
cas et a proposer des procédures permettant malgré tout d’atteindre, au moins partiellement, les
précisions souhaitées. On s’est attaché premitérement 3 déterminer correctement la précision de
mesure. Son évaluation a nécessité la définition et le développement d'une procédure appropriée
4 partir de Panalyse des résultats sur des mouvements de corps rigides imposés. Elle a montré
d’une part que les erreurs réelles de mesure sont importantes et peuvent s’élever A plusiewrs pixels
localement, et d’autre part que ’erreur de mesure théorique sur des images simulées de microgrilles
est supérieure au centitme de pixel. Pour expliquer ces valeurs, on a cherché deuxidmement a
analyser les défauts géométriques d’'images induits par les imperfections de balayage associées a
la carte de pilotage et de numérisation, les variations infimes de grandissement et les dérives du
faisceau du MEB dans le temps et & en évaluer les amplitudes. Cette étude a conduit A proposer des
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outils de correction de ces aberrations d’images propres aux moyens employés et négligeables avec les
caméras CCD. En particulier, la modélisation et la correction des défauts du premier ordre (rapport
de forme, angle de distorsion homogene, variation de grandissement) ont été menées, ce qui diminue
notablement les erreurs de mesure pour les transformations de grande amplitude et sur les valeurs
des grandeurs moyennes sur la zone observée. Malgré ces corrections, des erreurs non négligeables,
demeurent dues aux défauts non modélisés de la carte de pilotage et de numérisation et 4 la dérive
du faisceau du MEB. Troisiémement, on s’est intéressé aux conséquences de réglages non optimaux
du MEB conduisant 4 des niveaux de bruit trop élevés et 4 un balayage partiel de la surface observée,
ou encore a l'effet de la forme du repére utilisé pour marquer les échantillons sur la précision locale
de la mesure. Cette analyse a été menée sur des images réelles obtenues au MEB, mais aussi,
de maniére plus originale, sur des images simulées, permettant de clairement séparer les divers
paramétres du probléme. Elle a permis d’établir une procédure pour mieux choisir les paramétres
de réglage et de montrer que I’écart de précision entre ces applications avec des microgrilles et
celles présentées dans la littérature pour un mouchetis est liée également & la différence de forme des
replres utilisés pour la corrélation. Un motif aussi performant en terme de précision que le mouchetis
mais compatible avec 1’observation de la microstructure est défini comme étant une croix cerclée.
Enfin, une méthodologie partiellement quantitative a été proposée, permettant & I'utilisateur de
choisir ’ensemble des paramétres de la procédure de mesure, liés aussi bien aux microgrilles et A
acquisition des images qu’au dépouillement numérique, et des procédures de contréle en fonction
de I'objectif visé, exprimé en termes de précision et de représentativité statistique de mesure au
moindre coiit.

Gréce & ses développements et surtout & la démarche de choix de ses paramétres, cette technique
de mesure tend & se répandre et devient un moyen incontournable d’investigation: par exemple,
aujourd’hui, il n’est plus guére d’étude expérimentale micromécanique au LMS qui ne soit entreprise
sans que ces outils de microextensométrie ne soient mis en ceuvre. Actuellement, on est capable de
mesurer typiquement le champ local de déformation sur une zone d’environ 0,4mm? en une seule
fois (avec une image 4000 x 4000 pixels) avec une précision locale de l'ordre de 1 % de déformation
sur une base de mesure de 10um.

Les améliorations futures de cette technique de microextensométrie résident principalement
dans la recherche d’une meilleure précision locale. La représentativité de mesure est directement
liée au nombre maximal de pixels du systéme de numérisation et 4096 x 4096 pixels semble &tre
un maximum aujourd’hui. Ces possibilités sont suffisantes pour les applications actuelles de la
micromécanique pour lesquelles un maximum de quatre images est utile pour couvrir une zone
représentative. La rapidité d’exécution de cette technique de mesure reste faible pour les images
haute résolution & cause d'un temps d’acquisition par pixel long mais nécessaire pour éliminer le
bruit. Cette durée est liée aux fluctuations de Pinteraction électron/matiére et aux performances des
capteurs utilisés sur lesquelles nous ne pouvons pas agir. L'utilisation de traitements de filtrage sur
des images acquises plus rapidement est envisageable mais, comme on s’intéresse a des précisions
subpixel, il est obligatoire d’évaluer au préalable les aberrations que de tels traitements peuvent
générer. Les procédures de simulation développées ici sont encore d’une grande utilité. Un gain sur
le temps de Ia recherche des points homologues peut étre réalisé en optimisant les procédures de
calcul, mais son influence sur le temps total de dépouillement restera limité et faible.

A la différence de la représentativité et de la rapidité, des gains de précision peuvent encore
étre réalisés et passent avant tout par un meilleur contrdle des défauts géométriques des images.
Pour cela, il faut tout d’abord intégrer les corrections relatives 3 la dérive moyenne du faisceau du
MEB. Leur développement ne pose pas a priori de difficultés et les validations doivent &tre rapides.
Ce point fera I'objet d’une nouvelle version de la technique dans un avenir proche. Ensuite, il est
nécessaire de corriger les défauts de la carte de pilotage et de numérisation non pris en compte
actuellement. Leur modélisation est plus difficile car leurs effets ne peuvent pas s’écrire comme
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un gradient de transformation homogéne sur 'image, ni méme par une expression mathématique
simple. Etant donnée la complexité du probléme, la recherche d’un nouveau systéme de numérisation
présentant des défauts plus faibles est une solution i envisager.

Enfin I'amélioration de la précision des valeurs de déformation passe également par Paccrois-
sement des possibilités du marquage. Une meilleure discrétisation du phénomene observé (plus de
points de mesure évalués) affine le caractére local de la mesure, entrainant une meilleure estima-
tion des phénoménes locaux. Pour cela, on doit pouvoir disposer de grilles de pas et d’épaisseur
variables adaptables aux différentes investigations micromécaniques. L’emploi d’un motif plus so-
phistiqué comme une croix cerclée permet d’accroitre la précision locale d’un facteur 4. Avec les-
moyens actuels dont nous disposons, les possibilités de la microélectrolithographie associées aux
matériaux observés sont limitées: il est difficile de réaliser des grilles couvrant une zone de taille
importante, de plusieurs millimétres carrés, ou encore avec une épaisseur de ligne inférieure & 0,2um,
et des motifs plus complexes qu'une croix ou un point. Le premier aspect est en partie résolu par le
développement en cours d’une procédure automatique de pavage d’une zone de taille centimétrique
avec des grilles de plus petites tailles. La résolution des deux autres points nécessite ’emploi d’une
autre technique, par exemple la lithographie optique, et requiert un investisement en matériel.

Malgré tout, la technique développée posséde des limites incontournables. La premiére est un
temps d’acquisition des images numériques important: actuellement plus d’une dizaine de mi-
nutes sont nécessaires pour enregistrer une image haute résolution 4000 x 4000 pixels avec un
niveau de bruit acceptable. Cette contrainte rend impossible I'étude de matériaux visqueux dont
les évolutions sont importantes sur cette échelle de temps. La seconde concerne la limite aux in-
vestigations des grandes déformations. A des niveaux importants de deformations locales, & partir
de 20 %, des dégradations de la grille et la manifestation de 'activation des mécanismes locaux se
traduisent par une modification du contraste local, biaisant la détermination des points homologues
par corrélation. La derniére limite est liée 3 la nature discréte de la mesure. Comme la mesure du
champ de déplacement n’a lieu qu’aux intersections de grilles, la déformation est déterminée comme
une valeur moyenne sur un domaine défini & partir des intersections voisines, limitant de ce fait le

- caractére local de la mesure. Cette limite peut étre repoussée en utilisant & la suite des mesures
par corrélation des techniques plus complexes comme celles du flux optique permettant de recons-
truire le champ de déplacement en chaque pixel. Toutefois, ces niveaux de raffinement pourront
étre intégrés uniquement lorsque les erreurs des défauts géométriques existants seront corrigées.

Cette technique de mesure a été développée dans un contexte particulier, celui de la mi-
cromécanique des matériaux hétérogénes utilisant le MEB comme moyen d’observation, pour des
zones analysées millimétriques et une échelle locale de 1'ordre du micrométre. Remarquons qu’elle
est bien plus générale. Elle peut s’appliquer & n’importe quelle échelle, & partir de l'instant ot
P’on dispose d’un moyen de marquage et d’un systéme d’observation adaptés i ’échelle locale du
probléme, comme en témoignent les développements de la littérature pour les applications op-
tiques macroscopiques et ceux de cette étude. Ainsi, elle peut couvrir Pétude d’un grand nombre
de matériaux et de structures, méme pour des sollicitations particulidres comme les sollicitations
thermomeécaniques. Si 'on reste dans le cadre restreint de la micromécanique, il est préférable d’uti-
liser des grilles, car elles permettent, & la différence du mouchetis, une observation plus aisée de
la microstructure et des mécanismes locaux survenant au cours de la déformation. Les démarches
d’évaluation de la précision de mesure, de contréle et de correction des défauts des images, et
d’optimisation des paramétres d’acquisition sont entidrement transposables aux autres extensions.

La deuxiéme partie de cette thése porte sur Papplication de la technique de mesure. Elle a servi
I'investigation des champs locaux de déformation dans des matériaux hétérogénes soumis 3 une solli-
citation de traction ou de compression et, plus précisément, A la mise en évidence, la caractérisation,
la quantification et la modélisation du phénomene de localisation de la déformation sous forme de
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bandes dans des matériaux élastoplastiques, en particulier dans des matériaux biphasés, dans les-
quels ce phénoméne avait été observé, mais aussi dans des matériaux polycristallins monophasés.
Cette localisation est observée sur une zone représentative de la microstructure et pour de faibles
déformations (de 1 % & 10 %) au tout premier stade de ’écoulement plastique. A partir du champ
de déformation, on a proposé un moyen original de caractérisation du motif des hétérogénéités en
lui appliquant les méthodes statistiques classiquement utilisées pour caractériser la distribution des
phases. Il a conduit & la définition d’un critére d’existence des bandes et & leur caractérisation
géométrique, en particulier leur portée statistique qui est supérieure & la taille caractéristique de
la microstructure. Pour expliquer le phénoméne de localisation, 1’étude de la corrélation entre les
bandes et la microstructure est menée avec deux niveaux d’analyse, premiérement de maniére qua-
litative & partir des cartes de déformation sur lesquelles la morphologie microstructurale est super-
posée, et deuxidmement de manidre quantitative 3 partir de la construction de modéles de prévision
simples & caractére purement morphologique intégrant 'information primaire de la microstructure
(différence de comportement entre les phases ou d’orientations cristallines).

Les bandes sont le résultat de la manifestation d’un phénoméne macroscopique de plasticité
isotrope agissant A I'échelle de I'échantillon. Régi par la cission maximale, ce mécanisme entraine la
déformation du matériau suivant des lignes infinies 4 = 45° ou presque de la direction de sollicitation
macroscopique. Comme le matérian n'est pas homogéne, cette déformation est dirigée suivant des
bandes d’une portée supérieure & la taille caractéristique de la microstructure et d*une épaisseur
faible. Le lieu d’apparition de ces bandes est imposé par la microstructure: les chemins faibles
(lignes qui traversent majoritairement la phase molle) ou les grains dont la facilité & se déformer
est importante. Pour les biphasés étudiés, dont les deux phases présentent de fortes hétérogénéités
de comportement, le motif réel des bandes est correctement restitué au premier ordre & partir de
la modélisation des chemins faibles. Ce modgle simple fondé sur un traitement d’images permet de
retrouver les traits majeurs du champ local de déformation 3 un coiit numérique considérablement
moindre que celui d’un calcul par éléments finis complet. Par contre pour le polycristal ol les
facteurs de Schmid qualifiant Paptitude & la déformation ont des valeurs proches, la prévision
des bandes est moins précise. Dans ce matériau, le comportement local est si peu contrasté que
la seule information des hétérogénéités de facteurs de Schmid n’est pas suffisante pour décrire
complétement le phénomeéne. Pour les deux cas étudiés, le motif de bandes reste invariable en
fonction de la déformation macroscopique pour la plage étudiée et s’explique par le comportement
des phases ou des grains qui favorise la stagnation du phénoméne. Les bandes ol la déformation
se concentre gouvernent & elles seules le comportement du matériau en absorbant 70 % de la
déformation macroscopique.

L’étude actuelle du phénomeéne de localisation de la déformation en bandes dans ces matériaux
avec les possibilités de la technique de mesure ouvre les portes 4 de nouvelles perspectives et
divers développements peuvent étre menés pour la compléter et améliorer la compréhension de
ces phénoménes. On peut citer quelques pistes d’études complémentaires et d’améliorations. La
premiére concerne ’apparition des bandes qui ne peut pas étre observée 3, cause de la limite actuelle
en précision de la technique de mesure. La quantification de déformations locales inférieures & 1 %
n’est pas possible. On constate cependant que le phénoméne de localisation est déja bien établi
bien que le matériau soit au début de son entrée en plasticité. Les corrections futures des défauts
géométriques des images associées A 'emploi du motif en cercle devraient rendre possible la. mesure
de déformations locales inférieures & 0,1 % et ’étude de la formation des bandes.

Comme on a pu le mettre en évidence, cette localisation est associée aux mécanismes locaux
de plasticité se manifestant par un cisaillement suivant des lignes. Avec les développements actuels
de la technique de corrélation, les discontinuités ainsi créées sont mal évaluées puisqu’elles sont
interprétées comme le résultat d’une déformation homogéne. La définition d’une approximation
de la transformation matérielle prenant en compte ces discontinuités permettrait une meilleure
évaluation et quantification des phénomeénes observés, en particulier Pépaisseur des bandes.
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Le moyen original de caractérisation du motif d’hétérogénéités présenté ici est perfectible pour
le rendre plus général. En effet, actuellement, son principe consiste & interpréter la carte de
déformation comme l'image de la microstructure d’un biphasé constitué des zones déformées et
du reste, et 4 la traiter en appliquant les méthodes statistiques utilisées pour caractériser la distri-
bution des phases. La séparation des deux phases nécessite la définition d’un seuil de déformation
qu’il est difficile d’établir de maniére pertinente pour tous les cas. L’amélioration consiste 4 s’en
affranchir  une redéfinition de la fonction de covariance statistique utilisant directement avec les va-
leurs réelles des déformations mesurées. Ce développement permet également d’envisager d’étendre
I'estimation de la taille du volume élémentaire représentatif & des aspects plus mécaniques par le
biais du champ local de déformation. Actuellement, cette taille est déterminée A partir de 'analyse
de la morphologie microstructurale mais rien ne garantit que cette taille correspond A celle du
domaine élémentaire représentatif en terme de mécanismes de déformation.

L’étude de la localisation de la déformation en bandes dans les deux types de matériaux
hétérogénes étudiés peut se poursuivre en analysant I'influence de la microstructure sur le phé-
nomeéne. Dans un premier développement, I'effet de la morphologie (taille de grains, concentration
des différentes phases...) peut étre établi. Dans un second temps, 'influence des hétérogénéités
de comportement (variation du comportement des phases ou de la texture) devrait permettre de
confirmer ’idée selon laquelle I’information primaire du comportement de la microstructure (mor-
phologie ou texture) est suffisante pour prévoir la position des bandes sur une zone connue, ou
d’expliquer la valeur de I'angle d’orientation des bandes de + 48° par rapport & la direction de
gollicitation pour le polycristal étudié ici. De la méme facon, l'effet du type de sollicitation peut
étre analysé.

Le phénoméne de localisation est étudié & partir d'une mesure en surface, en projection dans le
plan d’observation et constitue une vision restrictive de la situation réelle tridimensionnelle. Nous
avons montré que 'amplitude du relief est faible pour les matériaux et les niveaux de déformation
(inférieurs & 10 %) étudiés et qu’elle peut &tre négligée pour la détermination des composantes planes
de la déformation de Green-Lagrange. Le calcul uniquement & partir des composantes planes du
déplacement constitue une trés bonne approximation. La modélisation de I’apparition des bandes en
surface, particulierement avec un calcul par éléments finis bidimensionnel et le modéle de prévision
purement morphologique pour les biphasés, tend & prouver que la prise en compte de la microstruc-
ture & la surface est suffisante pour décrire dans son ensemble le phénomeéne, excepté le fait que
les bandes soient plus localisées et affichent des valeurs de déformation légérement inférieures. Ce-
pendant, pour une évaluation et une compréhension compléte de cette localisation, il est nécessaire
de conduire une étude sur la représentativité des phénoménes en surface vis-a-vis de leurs homo-
logues au cceur du matérian. Etant donnés les moyens actuels expérimentaux d'investigation dans
le volume, cette étude ne peut étre menée que grace & la puissance des modélisations de type
éléments finis, mais celles-ci doivent intégrer la morphologie microstructurale tridimensionnelle que
Pon se doit de déterminer avec les moyens expérimentaux adaptés (coupes sérielles et reconstruction
numeérique).

En conclusion, les illustrations des potentialités de la technique de mesure développée au cours
de ce travail la rendent indispensable pour toute étude du comportement local des matériaux et lui
assurent un long avenir, ceci pour plusieurs raisons. Tout d’abord, elle assure de maniére rapide la
détection et la mise en évidence statistique des phénomenes de déformation dans les matériaux que
les techniques d’identification des mécanismes locaux ne peuvent pas assurer. Cependant elle ne se
substitue pas & ces techniques. Elle les compléte en précédant et en guidant leur intervention sur
les zones intéressantes pour la détermination précise des mécanismes locaux de déformation en jeu,
utile pour expliquer le comportement local. Ensuite la technique de mesure ne fournit pas unique-
ment une représentation spatiale. Les grandeurs mécaniques mesurées (déplacement et déformation)
permettent une caractérisation quantitative et riche des mécanismes observés comme la définition
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de critéres locaux d’apparition de phénoménes ou une corrélation quantitative avec la microstruc-
ture. Enfin sur un autre aspect, les valeurs quantitatives du champ local de déformation fournissent
les données indispensables pour une confrontation modele/expérience 4 I’échelle locale. Cette tech-
nique est alors un outil incontournable d’aide 3 la validation et 3 'amélioration des modéles. Ces
trois aspects montrent & quel point cette technique de mesure sert la meilleure compréhension du
comportement des matériaux et le réve du mécanicien réside dans son extension aux investigations
en volume. Il n’est pas utopique d’y penser comme en témoigne une application récente originale
dans la littérature [12] sur I'étude du comportement mécanique des os. Il faut malgré tout attendre
les progrés des moyens d’investigation, comme la tomographie aux rayons X pour 'observation des
matériaux métalliques.



Annexes






197

Annexe A

Détermination du tenseur de
déformation

A.1 Définition du probleme

Soit ¢ la transformation matérielle lagrangienne donnant la position z dans la configuration
actuelle £ 4 la position X dans la configuration de référence (1 :

2= $(X). | (A1)
Le gradient au point X de cette transformation est le tenseur défini par:

FLX) = 2500 =T+ 22 () (42)

ol y = ¢(X) — X est le déplacement et [ le tenseur unitaire d’ordre 2. Si I'espace est rapporté 4
_une base orthonormée (e;,e3,e3), ses composantes sont :

_ 0¢;
B = 5% (A.3)

F1G. A.1 — Définition du probléme

F peut étre décomposé sous la forme du produit d'une rotation de corps rigide R et d'une
distorsion U':
F = RU avec RT.R =1, det(R) = 1 et U symétrique. (A.4)
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U peut étre diagonalisé dans la base orthonormée :

U=Q".D.Q avec QF.Q =1, det(Q) =1 et D diagonale. (A.5)

A partir de ces gra.ndeuré, on peut définir les déformations au point X. Le tenseur de déformations
de Green-Lagrange est défini par:

E= %(]FT.]F— f). (A.6)

On utilise aussi le tenseur de déformations linéarisées quand le gradient des déplacements est
petit devant 'unité:

”%" < 1. (A7)

Ce tenseur est alors une approximation du tenseur de Green-lagrange dans le cas des petites per-
turbations et est défini par:

=3+ 5) 1= (2T [22) w

[

A.2 Détermination du tenseur de déformation

La technique employée effectue des mesures 4 la surface d’un échantillon et détermine les
déplacements dans le plan d’observation (ej,ez), la composante hors plan restant indéterminée.
Il s’agit de la mesure de la projection des déplacements dans le plan d’cbservation. Soit

Uy
u ( 2 ) (A.9)
?

Ceci nous conduit & une détermination partielle du tenseur gradient de la transformation. En

effet, toutes les variations dans la direction hors plan 5%; ne peuvent pas étre évaluées en plus de
la composante hors plan du déplacement.

ol

du A
X, 09X

X ( ?1 27 9

Clest-3-dire:

Fiy Fp 1

F=| By Fp 7 (A.11)
?2 7 9

Cette détermination partielle de F ne permet pas de calculer le tenseur de déformations de
Green-Lagrange, ni ses composantes planes.
?
? (A.12)
?

2
2

(F-r.F_n)=(1

E=

b=

?
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Seules les composantes planes du tenseur de déformations linéarisées peuvent étre évaluédes en
toute rigueur.

enn €12 ?

s=%(]FT +1F) ~I= ( e £ ?) (A.13)

EAY S ¢

Pour déterminer les composantes planes du tenseur de déformation de Green-Lagrange, il faut
faire des hypoth2ses quant A la forme de la transformation matérielle régissant la déformation
du matériau. Les hypothéses utilisées dans cette étude pour une sollicitation de traction ou de
compression plane macroscopique sont les suivantes. On suppose que la rotation de corps rigide est
d’axe e3 (direction perpendiculaire au plan (e;,ez) de la surface observée) et que la distorsion est
plane dans ce méme plan si bien que (Q est aussi une rotation d’axe e3.

On a alors:
cos(f} sin(d) 0 1+¢ 0 0
Q= | -sin(@) cos(d) 0 ) et D= ( 0 I+e O ) (A.14)
0 0 1 0 0 ?
( cos(¢) —sin(¢) 0 )
R=| sin(¢) cos(¢) 0 (A.15)
0 0 1

@ est ’angle polaire de la distorsion principale I + €2, mesuré dans le sens trigonométrique par
rapport & I'axe eg; il donne la direction de la traction simple. ¢ est 'angle de la rotation de corps
rigide dans le plan (e;,e2), également mesuré dans le sens trigonométrique.

Le tenseur gradient de transformation sécrit :
Fn Fa 0
F=| Fyy F»n 0 (A.16)
0 o0 7

Ces hypotheéses permettent de déterminer les composantes planes du tenseur de Green-Lagrange
et celles du tenseur linéarisé.

1 Ey Epp 0
E=-(]FT.]F—11)= Ey Ep 0 (A.17)

2 0 0 7
) (A.18)

La stéréoscopie ou toute autre technique de mesure de relief permet de déterminer les déplace-
ments perpendiculaires au plan de la surface de I'échantillon. On détermine alors complétement le

déplacement.
1
u Ua ) (A 19)
U3z

£11 €12
£=1(Fq1+]1"‘)-—]1=(621 €92
2 0 0

oo

A.3 Apport de lIa mesure du relief
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Cependant, cette technique ne conduit pas 4 une évaluation complete du tenseur de déformation
de Green-Lagrange, car elle demeure une mesure de surface qui ne permet pas de déterminer les

variations des déplacements dans la direction perpendiculaire au plan (-5_‘?{—3), c’est-a-dire suivant

la profondeur de ’éprouvette.

3 Au
Ou %T:& gé !
o 7, %
D’ot1 la forme du tenseur gradient de transformation :
F; Fip 7
F=| Fyy Fpy 7 (A.21)
Fy Fzp ?

La mesure du relief permet de déterminer les composantes planes de la déformation sans hy-
pothése sur la forme de la transformation matérielle. La connaissance des 2 composantes supplé-
mentaires de F, F3; et Fi3 ne permet pas de compléter I'évaluation du tenseur de déformation de
Green-Lagrange, mais simplement "évaluation linéarisée.

-

En By

(]FT.]F—][)= E;l E?zz

E=

-2

(A.22)

M=
-3

€11 E£12
(]FT + ]F) -I= £91 E£92
€31 €32

-3

E =

B =

(A.23)

-

A.4 Détermination expérimentale du tenseur de déformation

On rappelle ici les principales étapes du calcul du tenseur local de déformation. Pour plus de
détails, on renvoie & la lecture des références [3, 21]. La démarche est présentée dans un cadre plus
général intégrant la connaissance du relief.

Les développements théoriques précédents supposent que la transformation matérielle ¢ est
connue en tout point. Dans la réalité, elle est déterminée de maniére discréte en des points isolés
correspondant aux intersections de grille. Le gradient local en un de ces points (le point P) est
estimé par le gradient moyen sur un petit domaine QF de la configuration initiale autour de ce
point:

FF = (Fqr = ﬁ /S; , Fdw, (A.24)

ot [QF| représente le volume de QF. En utilisant la formule de Green, on montre que cette ap-
proximation du gradient se calcule & partir des informations de la frontiére (position z dans la
configuration déformée et normale sortante ¢ dans la configuration initiale):

1
FF=— z @ vds, A.25
|QF] Joqr ™~ (A.25)
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surface initiale de éprouvette

+ point P considéré
+ point voisin

F1a. A.2 — Volume d’intégration du gradient local

ott ONF est la frontiere de OF et @ le produit tensoriel. Le petit domaine QF est choisi comme
étant un cylindre d’axe perpendiculaire a la surface initiale de 'éprouvette, d’épaisseur petite e
et avec une base polygonale ¥°F dont les sommets sont les points voisins (voir figure A.4). En
supposant que la surface initiale de 'éprouvette est parfaitement plane et perpendiculaire 4 'axe
optique Z (indice 3) du MEB et en faisant tendre e vers 0, les composantes du tenseur gradient de
transformation sont données par 'expression suivante :

0 [—r z;ds
FE = ﬁ( f , zivydl+ J&m(ez)j) (A.26)
T

olt Sy-p et dY°F sont respectivement 1'aire et la frontitre de 337

a id . 4s .. . . .
Le terme —IE;;——{ est indéterminé puisqu’il nécessite une mesure dans la profondeur de ’éprou-
vette. Les composantes Fi3 sont alors inconnues ({ez); # 0 pour j = 3).

La mesure des composantes planes du déplacement (projection du déplacement sur la surface
d’observation) permet d’obtenir les composantes planes du gradient moyen Fﬁ, Ff;, F2I; et F2P2:

FE = L z;v;dl pour i et j =1 ou 2. (A.27)
J Scr Joxr i

La connaissance du relief (la composante hors plan du déplacement) permet de calculer les deux
composantes supplémentaires Fy; et Fis (les variations de cette composante dans le plan) A partir
d’une expression similaire 4 celle du calcul des composantes planes:

1
Ff =
3 SZP

f&z" z3vidl pour j =1 ou 2. (A.28)

Pour la forme polygonale du domaine d’intégration, on calcule ces six composantes, en supposant
que le déplacement varie linéairement entre deux points adjacents formant le contour du domaine
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et en choisissant de numéroter les points dans le sens trigonométrique :

n+1 n—1 ro
FP = 2SEP 2 :a,- (X — X} ) Vi=1,20u3 (A.29)
1 N
.13 _— _— ﬂ. n+1 — n—1 1 -
Ff =3 Sor n§=1: % (Xl XT ) Vi=1,2o0u8 (A.30)

avec

— N le nombre de points sur le contour 8 3,
- z; la composante i de z la position du n°™€ point dans la configuration déformée,

— X; la composante j de X la position du pome point dans la configuration initiale avec les
conventlons X =X"Vet XN"'1 XL

_ Xp XxpH
SZ:P - 2211“*1 Xg. X;H'l

Le gradient moyen ainsi déterminé permet de définir la déformation moyenne de Green-Lagrange :

= 2 (®arT Bar 1) (A31)

De méme, on obtient la déformation linéarisée moyenne comme une approximation au premier
ordre de la déformation de Green-Lagrange:

1
=5 (Bar” + (Far ) -1 (A.32)
Comme on I'a démontré précédemment, seules les composantes pla.nes de la deformatlon de
Green-Lagrange sont calculables en toute rigueur (par exemple Eu =3 (Fu + F - 1)),
et sont approximées si le relief n’est pas connu (Ef; ~ 2(Ffi2 + F —1)).

Le choix du domaine d’intégration ZP permet de calculer la déformation locale, s’il est pris
de petite taille, la déformation moyenne par phase, s’il couvre une phase donnée, ou encore la
déformation macroscopique sur une surface représentative. Plusieurs schémas du domaine d’inté-
gration sont utilisés. La figure A.4 donne leur représentation et leur désignation. Le schéma. 0 et ses
symétriques représentent le domaine le plus petit. Le schéma 1 est le plus petit schéma, symétrique
par rapport au point considéré.

L’incertitude sur les valeurs de déformation est fonction de celle sur les valeurs du gradient
moyen. L’incertitude sur chaque composante se calcule en fonction de Pincertitude sur la détermi-
nation des positions des points formant le schéma d'intégration utilisé dans leur état déformé. En
supposant que cette incertitude est aléatoire, on obtient les relations suivantes:

N
o(FE) = 23 > (X“+1 X;'1)2 Vi=1,82 0u3 (A.33)
EP \ n=1
N 3
o(FF) = s 3 (X"'H X{"‘l) Vi=18 ous (A.34)
Ep \ n=1

o, et o3 représentent les erreurs de positionnement des points dans le plan d’observation et o
Pincertitude sur la mesure du relief.
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+j:+ + A+
+

+ + + +
Schéma 0 Schéma 1

+ 4+ A+ +

+ + +
+
+

Schéma 2 Schéma 3

F1G. A.3 — Schémas d’intégration utilisés

TAB. A.l1 — Incertitudes pour les différents schémas

Schéma d’intégration 0 1 2 3
() AR S
o(Fa) e | | |

Gain de précision 1 2 3,26 | 4,61
Perte du caractére local 1 1/4 { 1/8 | 1/16

Remarquons que I'incertitude sur les dérivéss par rapport a 2 dépend de I'espacement horizontal
entre deux points adjacents et celui sur les dérivées par rapport 4 1 de 1'espacement vertical. Le
tableau A.1 donne les expressions des incertitudes pour les différents schémas d’intégration, ot1 a et
b sont respectivement les valeurs du pas horizontal et du pas vertical. Il fournit également le gain
de précision et la perte du caractére local de la mesure par rapport au schéma d’intégration 0. Ce
dernier paramétre correspond 4 I'accroissement de la taille du domaine : le calcul prend davantage de
points de mesure, répartis sur une plus grande zone. Les fluctuations locales sont alors moyennées.
Ce paramétre s’exprime comme l'inverse de I’accroissement de surface entre les schémas.
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Annexe B

Méthodes d’interpolation

Cette annexe présente les différentes méthodes d’interpolation utilisées pour obtenir une précision
subpixel.

B.1 Interpolation biparabolique du coefficient de corrélation

Cette technique consiste 4 approximer le coefficient de corrélation par une fonction parabolique
au voisinage du maximum approché déterminé par la méthode de corrélation au pixel prés. Le
minimum est déterminé analytiquement avec une précision subpixel.

L’approximation parabolique du coefficient de corrélation s’écrit :

C(z,y) = a+ bx + cy + dz?® + exy + f°. (B.1)

Les coordonnées du minimum sont déterminées en résolvant le systéme des 2 équations linéaires:

% =0 (B.2)
et
-‘%%y) =0. (B.3)
Ces coordonnées sont égales A:
2fb—ce —be + 2dc (B.4)

Tmin = S ifd et Ymin = Z—dfd

Les coefficients (a,b,c,d,e,f) de 'approximation sont déterminés par la technique des Moindres
Carrés en utilisant les valeurs du coefficient de corrélation pour le pixel correspondant 3 la position
au pixel prés du minimum et pour ces huit plus proches pixels voisins (voir figure 2.37).

La somme des écarts s’écrit :

9
E = (a+bag + cye + da? + eziyn + fui — Clarmr))? (B.5)
k=1

avec (zg,yx) les coordonnées des 9 pixels concernés.
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G-Li-l) | G.i-]) | (+1.iD) | Pixel

' (J'I:I) O!i) 0+I'I)

/

(j-I,i+I)//(j,i+1) (i+1,i+1)

/

approximation du minimum au pixel prés

F16. B.1 - Interpolation biparabolique du coefficient de corrélation

Minimiser E par rapport aux six variables (a,b,c,d,e,f) revient 4 résoudre le systéme lindaire:

AX=B (B.6)
ol
- a
b
X ; (B.7)
€
f

~ la matrice symétrique

(9 Tham Tiawm  Tiasd  Thomwe Yioud )
A Ek_ TF Yhe1 TkUk Tope 12} Th=1Ti¥e Tpe Tkl
A Zk-—l vi Ek_ T Y= TkY Ei:l I

0 2 o (B.8)
Ek:l f"k Ek:lxkyk > k=1 TiYi
| Ez:l m%yg Zz:l mkyl::
\ 2:=1 Ui /
— le vecteur 9
ng=1 C(zk,yx)
> k=1 ZxC(Tk k)
B E =1 ykc(zk,yk) (B_g)

21%1 TryrC (T, Yr)
Zk:l yl?;c(mkiyk)
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B.2 Interpolation des niveaux de gris

B.2.1 Interpolation bilinéaire

L’interpolation bilinéaire est la plus simple et est calculée d’aprés les formules suivantes.

X

-

(.9 | (41,9 | - Pixel

=

(j,i+1) |(j+1I,i+1])

F1G. B.2 - Interpolation bilinéaire des niveauz de gris

Pour j <z <j+1leti<y<i+], leniveau de gris en (z,y) est calculé par:

gij(zy) =a+bl{z—j)+c(y—i)+d(z—5).(y—1) (B.10)

avec:
a = g(i,j)
b= g(i,j +1) — g{3.j)
c = g(i + 1,5) — g{4,)
d=g(i+ 1,5 +1) —g(i,5 +1) — g(i + 1,7) + 9(4,5)

(B.11)

olt g(i,j) est le niveau de gris du pixel de la i*™€ ligne et de la j¥™M® colonne de limage
numérique.

B.2.2 Interpolation bicubique

L’interpolation bicubique est plus compliquée et demande davantage de calcul et de mémoire
de stockage.

Pour j <z <j+1leti<y<i+1l,leniveau de gris en {z,y) est calculé par:

9ii(z.y) = aoo+ a10.(z ~ j) + az-(x — 5)* + az0.(z — 5)3
+ao1-(y — 1) + aga-(y — i)2 + aga.(y —4)?
+anr.(z — 7).y — i) + ag1.(z — 5)%.(y — i) + as1(z — 5)3.(y — 9) (B.12)
+arz-(z — 5)(y — )% + ag.(z — §)2.(y — i) + asa.(x — 5)3.(y — 5)?
+arz-(z — 7).(y — £)° + ags.(z — 3.y - i) +ags.(z — )3y - i)
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X
-
Pixel
¢
G-1,i-1) G.i-1) (+Li-1) | (+2,-1)
Y
rli
U'I:i"‘]) o et (j+2,i+1)
Gi+l) | (i+Li+1)
(j-1,i+2) (.i+2) G+1i+2) | (G+2i+2)

F1c. B.3 — Interpolation bicubigue des niveauz de gris

Les 16 coefficients a,, sont calculés en imposant différentes conditions. Les 4 premiéres comme
pour 'interpolation bilinéaire consistent & imposer & la fonction d’interpolation de passer par les
quatre pixels extrémes définissant la zone de validité de cette fonction.

gii(3,9) = g(4.,7)

gi{i + L,1) = g(i,5 +1)

gij (4 + 1) = g(i + 1,5)

gi(i +Li+1) =g +1,5+1)

(B.13)

g(é,5) est le niveau de gris du pixel de la i¢™€ ligne et de la ™€ colonne de l'image numérique.

Les 8 suivantes consistent & imposer la continuité des pentes des niveaux de gris en ces mémes
points.
8gi;(d,i . . .
a"'a = = g(i,j + 1) — g(i.j — 1)
—’5# = gli + 1.j) — g6 - 1)

o0 linis - o
39. z 11.) =g(i.5 +2) — g(i.)
a-a_r-iﬁ A = gli+15+1)—g(Ei—1j+1)
391..%?,-.,.1) g(z -+ 1,,7. +1) ' ?(z +1,7-1)
A ‘ = g(t +2,5) — g(i,7)
PaigWHLIHD) — o5 41,5 4 2) — g(3 + 1,5)
a

-m ]
_ggi:;;_ﬁn =g(i+2,j+1)—glij+1)

(B.14)

Les 4 derniéres conditions consistent & imposer la continuité des dérivées croisées toujours en ces
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quatre pixels, en utilisant la formule du terme du second ordre de I'interpolation bilinéaire.

Ztlii) = gfi+ 1,5+ 1) ~ gli + 1,5 = 1) — g6 — L +1) +g(i = Lj ~ 1)
g i (i+18) - . . . . . . .
S = g+ 1,5 +2) — 9(i + 1) — (i — Lj +2) + 9i - 1,9)
PogQith) — g3+ 2,5 +1) - gli + 2,5 — 1) — (i + 1) + 9(ij — 1)

2 3 ] 3 I3 3 - - . - - »
GaThitl) = gli +2,§ +2) — gl +2,9) — 9(i.g +2) + g(i,5)

D’ol1 les expressions des différents coefficients :

Qoo
G10
Gol
apl
G30
Go3
aaq
a2
a3

a13

a1

a2

232

23

@33
a22

avec:

= g(i.J)
= g(z,_‘; + 1) _g('iﬂ; - 1)
= g(i+1.5) — g(i — L)

If

gli+1Lj+1)~gli+1j—-1)—-gi -1, +1)+g(i -1, 1)

g(i:j + 2) - g(i:j + 1) +g(31j) _g(i!j - 1)

g(i + 2-;.7) - g(i + 1sj) +g(33.7) _g("': - 1!.7)

—g(i,3 +2) + g(i,5 + 1) — 29(4.5) + 29(4,5 — 1)

—g(i +2,5) + g(i + 1,7) ~ 29(i,5) — 2¢(i — 1,5)

gli+1,j+2)—g(i —1,7+2) —g(i + 1, + 1) +g(i — 1,5 + 1) + g(i + 1,)

~g9(i—17) —g(i+1j-1)-g(i-1,j-1)

= g(i+25+1)—g(i+2,j—1)—gli+1,5+1)+g(i + 1,5 — 1) +g(ij + 1)
—g(ij —1)—g(i—1j+1)—g(i -1, - 1)

= —gli+1j+2)+g(@-17+2)+g{i +1,j+1)—29(+1,7) +2
g(i+1,j~1)+2g(i —1,j) —g(i ~ Lj+1) = 29(i — 1, — 1)

= —g(i+2,j+1)+g(i+27 -1 +gli+15+1)—gi +1,j—1)—2

g(i.j +1) +2g(i,j — 1) +29(i — 1,j +1) —2g(i ~ 1,j — 1)

a1 +as + 2a3 — 204

a1+ 202 + a3z — 2a4

—a1 —as—ag+ a4

—a) — 2a2 — 2a3 + 4ay

a1 =—g(t+25+2)+9(i+25+1)+gGi+1,7+2) —gli +1,5+1)
az = —g(i +2,j) + g(i+2,5 - 1) + g(i +1,7) —g(i + 1,5 — 1)

a3 = _g(iﬂ' + 2) +g(iij + 1) +g(i - 15.7 +2) - g(i - 1:.7 + 1)

a4 = g(i')j) ——g(z’,j - 1) _g(i - 11.7) +g(i - 11j - 1)

209

(B.15)

(B.16)

(B.17)
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Annexe C

Procédure de minimisation

On présente la démarche pour établir les équations de Palgorithme de minimisation du premier
gradient.

Soit C(z) le coefficient de corrélation défini par un ensemble de parameétres représenté par le
vecteur z. Le probléme consiste & minimiser C'(z) par rapport 4 z. Pour cela, on construit une suite
&, convergente vers les coordonnées du minimum. Partant de z,,, on détermine le terme suivant &
partir d’'un développement limité C'(z) au premier ordre au voisinage de ce point:

O(e) ~ Olan) + 3o (20)-(z ~ 22) (©1)

La recherche du minimum de C(z) consiste alors 4 minimiser son approximation en imposant que
z reste dans le voisinage de z,, défini par la longueur a:

oC
minC(zg) =% min (C:r + —(z,)(z—z ) C.2
inClg)~  min  (Cle) + 5 (2.).z - 2.) (€2)
On transforme la minimisation avec contrainte en une minimisation simple en intégrant un multi-
plicateur de Lagrange A et le probléme s'écrit alors:

oc
min C(z) ~ min (C(za) + 5. @a)-(2 ~ 20) = Mz - 2a] - a?)) (C:3)
La stationarité de la fonctionnelle par rapport & z et A permet de trouver 'expression de z,,..; en
fonction de z,,

5 (zn)
z Z, + a& (C4)
- 155 ()l
ot ¢ vaut 1 ou-1 et || C ()| est non nul. La détermination de ¢ s'effectue en réinjectant I'expression
précédente dans l’équatlon C.1.
oc
Clzn41) = Clan) + agfl 5—(zn) (C.5)

Comme z,, ., doit s’approcher du minimum, il faut obligatoirement que C(g,,;) soit inférieur 4
C(z,) et donc que £ soit égal 4 -1. On obtient l’expression de la suite:

% (zn)
e S II < (zn)
Remarquons que a est un paramétre 4 imposer. Sa valeur est initialisée au départ maijs il est
nécessaire de la réajuster lorsque l'on s’approche du minimum pour éviter de le dépasser. Par
exemple, on peut diviser sa valeur par deux dis que C(z,,,) > C(z,).
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Annexe D

Etude des biphasés Ni/Ag

Cette annexe présente les informations et les résultats complémentaires des différentes investi-
gations menées dans le cadre de 1’étude des bandes de localisation dans les biphasés Ni/Ag sous
une sollicitation de compression unijaxiale.

D.1 Préparation de surface

Préparation de surface pour révéler la microstructure

~ polissage mécanique avec papier abrasif de 800 3 1200
— polissage mécanique a la pite diamantée de 6, 3 et 1 um.

D.2 Premieére étude

D.2.1 Caractérisation de la microstructure

— Ni/Ag 70/30 (voir figure D.1)
— Microstructure de type inclusion/matrice: inclusions de Nickel dans une matrice d’Argent
(Caractérisation par analyse stéréologique comme dans [2] et [21]).

— Détermination de la surface élémentaire représentative par analyse du covariogramme d’aprés
[21} (voir figure D.2).

— Caractére isotrope de la répartitionspatiale des phases d’aprés [21].

D.2.2 Essai de compression in situ dans le MEB
Géométrie de ’éprouvette

voir figure 1.11 dans le chapitre 2 de la deuxiéme partie.

Paramétres de 1’essai

- section 14mm?
— vitesse de chargement (traverse) 2 10~%s~!
~ pas de chargement (voir tableau D.1)



214 ANNEXE D. ETUDE DES BIPHASES NI/AG

Fi1e. D.1 — Microstructure d’un biphasé 70% Nickel 30% Argent: 2mm x 1,5mm

1.0 pa——

------------ x 100
---- x150
—-—- X200
—-— X280
—w— x 300

Covariance adimensionne

0.0 100.0 200.0 300.0

h {microns)

Fi1G. D.2 — Covariogramme adimensionné Nickel/Nickel

TAB. D.1 - Pas de chargement

Etat | Contrainte (MPa)
1 178
2 200
3 232
4 307
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Cartes de déformation

— Parameétres d’acquisition des images:

—- I=3107104
- WD = 8{ mm
- U=20kV

- G =200

Diaphragme 3
— Eléctrons secondaires
— Mode de numérisation 2960 x 2220 pizels
— Paramétres du dépouillement:
— méthode subpizel
— approzimation de ¢ par une translation
— dnterpolation bilinéaire
— taille du. domaine de corrélation 30 x 30
— schéma de dérivation discréte 1: utilisation des 4 plus proches voisins
~ rapport de forme 1,0483
- angle de distorsion —0,58933°
~ Contrdle du grandissement

TAB. D.2 — Variation du grandissement par rapport ¢ l'état initial

Etat | Variation(%) terreur(%)
1 0,201 £0,020
2 0,206 0,201
3 0,356 £0,203
4 0,618 £0,207

Remarque: Les cartes de déformations suivantes n’ont pas été corrigées de ces variations
de grandissement en raison du manque de fiabilité dans leur détermination pour ces essais
de compression. La grille de référence n’est pas restée dans le plan d’observation 3 cause
d’une variation importante de la géométrie de I’éprouvette. Celle-ci est passée d’une forme
parallélépipédique 4 une forme en tonneau. La grille de référence disposée sur un bord de
I’éprouvette a subi une rotation d’axe perpendiculaire & ’axe optique du MEB et d’un angle
que 'on peut estimer & quelques degrés. Les erreurs dans 1’évaluation de ces variations de
grandissement A partir des images de cette grille sont visibles sur la courbe D.3, et sont dues
4 un brusque changement de pente dans 1’évolution de la rotation de corps solide associée
a la variation de grandissement et &4 I'évolution dissymétrique des composantes F; et Fin
en fonction de la variation de grandissement estimée. Toutefois, ces erreurs restent faibles et
raisonnables mais ne permettent pas une évaluation fiable surtout pour les deux derniers pas
a4 déformations importantes. Le champ de déplacement relatif est alors déterminé 4 une faible
dilatation homogéne prés.
— Les différentes cartes de déformation

— Direction de compression: verticale

— Direction 11 : sens transverse

~ Taille de la zone d’investigation 500um x 440um

— Zone analysée
Remarque: Les erreurs sur les valeurs de déformations sont calculées pour une erreur
de % 1 pixel sur la détermination des déplacements. Les erreurs réelles sont plus faibles



216

F (%) et Rotation (degres)

ANNEXE D. ETUDE DES BIPHASES NI/AG

Variation de F sur images de reference

Essai de Compression

1.000

0.60

-1.000 . C—OF11-1 1
b G0 F22-1
‘n  ©--ORotation
-2.000 -
\\\
\\
> N
©
-3.000 ' :
0.00 0.20 0.40
dila (%)
F1g. D.3 — Variation du grandissement
TAB. D.3 — Déformations moyennes sur la zone

Etat | E1ni(%) +AE1{%) | E22(%) £AEn(%) | Bi12(%) AE1(%)

1 1,129 46,056 10~ | -0,708 +6,401 107 | -0,040 £6,236 10~°

2 2,108 +6,120 10~3 | -1,893 :6,328 10~% | 0,780 +6,242 10~3

3 4,454 £6,288 102 | -4,352 +6,181 1073 | 0,396 6,261 10~3

4 9,273 +6,600 10~% | -8,613 5,936 10~2 | 1,118 +6,317 10~?

puisque I'erreur sur la détermination des déplacements en accord avec les corrections des
défauts géométriques (voir chapitre 2 partie 1) s’éléve 4 0,7 pixels.
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F1c. D.5 — Zone analysée : état déformé a 9 %



218 ANNEXE D. ETUDE DES BIPHASES NI/AG

— Premier pas

-5.9 =51 4.3 -1.5 2.7 1.9 -1.1 -0.26 +0.54 +1.3 2.1 2.8 3.6 0.4 0.0006 +0.81 11,6 2.4 133 14

defo22? (%) defoll (%)

Fic. D.6 — Carte de déformation a 0,8 %: Fig. D.7 - Carte de déformation d 0,8 %:
déformation longitudinale déformation transverse

=-2.5 =2.0 =1.6 -1.4 —0.85 =-0.25 +0..19 +0.63 +i.1 +L.5 +1.9

defol2 (%)

Fic. D.8 — Carte de déformation i 0,8 %: ci- F16. D.9 — Carte de déformation a 0,8 %:
saillement déformation équivalente
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— Second pas

-3.6 -2.2 -0.78 +0.66 +2.1 +3.5 +5.0 6.4 +71.8 +9.3 i1
7 -
defo22 (%) defoll (%)

Fic. D.10 — Carte de déformation d 1,9 %: Fic. D.11 — Carte de déformation a 1,9 %:
déformation longitudinale déformation transverse

4.6 =3.7 2.8 1.8 -0.92 -0.002f +0.92 +1.8 +2.8 +3.7 +4.6 +0.044 +1.6 +3.1 +.6 451 +7.6 wi

defol2 (%) dfeqv (4]

FiG. D.12 — Carte de déformation d 1,9 %: ci- F16. D.13 - Carte de déformation & 1,9 %:
satllement déformation équivalente
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— Troisiéme pas

=19, =17, =15. =13. =1l1. =8.8 ~-6.8 -4.7 -2.6 ~0.54 +1.5 3.3 =0.46 2.4 5.2 8.0 11, +l4. #17. 419, #22. +25.
I EET T o |
defo22 (%) defoll (%)

Fic. D.14 — Carte de déformation & 4,3 %: Fic. D.15 — Carte de déformation & 4,3 %:
déformation longitudinale déformation transverse

A e  e— T
- dfaqv (4]

defol2 (%)

Fic. D.16 — Carte de déformation & 4,8 %: ci- F16. D.17 — Carte de déformation & 4,3 %:
saillement déformation équivalente
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— Quaftrieme pas

-33. =30. =26, =23, -19. -16. -12. -2.5 -4.9 -2.3 +2.2 -4.8 v2.12 3.1 *16. +23. +30. *37. 4. »51. »57. 64,
| ESSaCAR G S Tt ] oo e s

defo22 (%) defoll (3)

Fic. D.18 — Carte de déformation a 8,6 %: Fic. D.19 — Carte de déformation a 8,6 %:
déformation longitudinale déformation transverse

-26.  -22.  -8.3 —~4.5 -0.81 2.9 +5.6 +10. el +18. 22, #0.28  #8.6 wi7. #25. +34. ed2.  +50.  #53. +67. 75 +64.
dfeqv (%)

defoi2 (5)

Fi1c. D.20 — Carte de déformations d 8,6 %: c¢i- F1¢. D.21 — Carte de déformations & 8,6 %:
saillement déformation équivalente
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D.3 Deuxiéme étude

D.3.1 Caractérisation de la microstructure

- Ni/Ag 50/50 (voir figure D.22)
— Microstructure de type inclusion/matrice: inclusions de Nickel dans une matrice d’Argent
(Caractérisation par analyse stéréologique comme dans [2] et {21]).

—— -

F1G. D.22 - Microstructure d’un biphasé 50 % Nickel 50 % Argent: 680um x TT0um

— Détermination de la surface élémentaire représentative par analyse du covariogramme d’aprés
[21] (voir figure D.23).
— Caractére isotrope de la répartition spatiale des phases d’aprés [21].

D.3.2 Essai de compression in situ dans le MEB
Géométrie de 1’éprouvette

voir figure 1.12 dans le chapitre 2 de la deuxiéme partie.

Parameétres de 'essai

— section 20mm?
- vitesse de chargement (traverse) 2 1074571
~ pas de chargement (voir tableau D.4)
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0.0 100.0 2000
h (microns)

Fic. D.23 — Covariogramme adimensionné

TAB. D.4 - Pas de chargement

Etat | Contrainte(MPa)
1 120
2 185
3 259

Cartes de déformation

— Parametres d’acquisition des images:

- I=310"1A

- WD = 84 mm

- U=20kV ‘
- G =200

Diaphragme 8
Electrons secondaires

— Mode de numérisation 4096 x 3328 pizels
— Paramétres du dépouillement :

— méthode subpizel
— approzimation de ¢ por une translation
— snterpolation bilindaire
— taille du domaine de corrélation 30 x 30
— schéma de dérivation discréte I: utilisation des / plus proches voisins
- rapport de forme 0,923469
— angle de distorsion —0,384685°
— Contrdle du grandissement

Les cartes de déformations suivantes n’ont pas été corrigées des variations de grandissement
en raison du manque d’'une fuite de graisse qui est venue recouvrir la grille de référence.
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— Les différentes cartes de déformation

— Direction de compression : verticale
— Direction 11: sens transverse

— Taille de la zone d’investigation 915um x T05um, 4 images sont nécessaires pour couvrir
la zone.

TAB. D.5 — Déformations moyennes sur la zone

Etat | E11(%) £AE1(%) | Ean(%) £AEz(%) | E12(%) TAE (%)
1 - - -

2 1,065 £0,019 10~2 | -2,381 40,022 1072 | 1,640 40,020 10~3
3 1,464 £0,019 103 | -8,326 +0,020 10~ | 1,902 40,020 103

Remarque: Les erreurs sur les valeurs de déformations sont calculées pour une erreur
de X 1 pixel sur la détermination des déplacements. Les erreurs réelles sont plus faibles
puisque 'erreur sur la détermination des déplacements en accord avec les corrections des
défauts géométriques (voir chapitre 2 partie 1) s’éléve 3 0,7 pixels.

— Premier pas
Le premier pas n’est pas exploitable & cause d*un saut de ligne dans une image due 4 la
pollution de colonne du MEB avec la graisse.
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— Second pas

~13, ~11. =i0. ~4.8 —7.5 6.2 -4.9 -3.5 -2.2-0.92+0.39+1.7 +3.0 +4.3 +5.6
Beeress =]

e

defo22 (%)

Fic. D.24 — Carte de déformation d 2,3 %: déformation longitudinale

5.8 —4.8 -3.7 2.6 -1.6-0.53+0.53+1.6 +2.6 +3.7 +4.8 +5.8 +6.9 +7.9 +9.0

defoll (%)

F1c. D.25 — Carte de déformation a 2,3 %: déformation transverse
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—6.9 -5.8 —4.7 =3.7 —2.6 -1.5-0.42+0.66+1.7 +2.8 +3.9 +5.0 +6.1 +7.2 +8.2

defol2 (%)

Fic. D.26 — Carte de déformations & 2,3 %: cisaillement

+0.0 +1.1 +2.3 +3.4 +4.6 +5.7 +6.8 +8.0 +9.1 +10. +11. +13. +14. +15. +l6.

AR T

dfegy ()

Fic. D.27 — Carte de déformations & 2,3 %: déformation équivalente
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— Troisieme pas

—28. -26. -23. -21. -19. -17. -15. -13. -10. ~6.1 -5.9 -3.8 -1.6+0.63+2.8

¥

defo22 (%)

FIG. D.28 — Carte de déformation a 2,3 %: déformation longitudinale

8.2 -5.8 ~3.4 —1.1 +1.3 +3.7 +6.0 +8.4 +11. +13. +15. +18. +20. +23. +25.
C Eoesesae

defell (%)

Fi1c. D.29 — Carte de déformation & 2,3 %: déformation transverse
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-6.0 —4.6 -3.1 =1.6-0.11+1.4 +2.9 +4.3 +5.8 +7.3 +8.8 +10. +12. +13. +15.
L=

defol2 (%)

Fic. D.30 — Carte de déformations ¢ 2,3 %: cisaillement

+0.03743.0 +6.0 +9.0 +12. +15. +18. +21. +24. +27. +30. +33. +36, +39. +42.

W T

dfeqv (%)

FIG. D.31 — Carte de déformations a 2,3 %: déformation équivalente
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Annexe E

Etude du zirconium

Cette annexe présente les informations et les résultats complémentaires des différentes investi-
gations menées dans le cadre de 1’étude des bandes de localisation dans le zirconium o grade 702
recristallisé.

E.1 Préparation de surface

Préparation de surface pour révéler la microstructure

— polissage mécanique avec papier abrasif jusqu’a 4000 ou 2400

— polissage électrolytique avec 80 % d’acide acétique et 20 % d’acide perchlorique pendant deux
minutes (U=24V & 20 degrés).

Remarque: le polissage électrolytique n’est pas une attaque préférentielle des joints de grains. Il
est sélectif en fonction de Porientation cristalline. La forme des grains est révélée & partir du relief
ainsi créé.

E.2 Essai macroscopique de traction

E.2.1 Géomeétrie des éprouvettes

E.2.2 Parameétres de Pessai

- section 10mm?
— vitesse de chargement (traverse): 4 107451

E.2.3 Comportement macroscopique
E.3 Essai de traction in situ dans le MEB

E.3.1 Géométrie des éprouvettes

Idem que pour I’essai macroscopique.
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I
N RV

fa— o

20
7
e

Fic. E.1 — Géométrie des éprouveltes de traction

400.0 | '-

300.0 |

200.0

Contrainte (MPa)

100.0 }

0.0 2.0 4.0 6.0 8.0 10.0
Deformation (%)

F1G. E.2 - Courbe contrainte/déformation

E.3.2 Parameétres de 1’essai

- section 10mm?
— vitesse de chargement (traverse): 8 10~35~!
— moyens d’extensométrie

— Extensomeétre: base de mesure 14 mm

~ Jauge: une rosette, mesure des déformations longitudinales, transversales et & 45 degrés,
surface de la zone utile de mesure 2mm x 2mm.

— Microgrilles: surface couverte environ 1mm?
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E.3.3 Données de ’extensométre et de la jauge

TAsB. E.1 — Différentes valeurs de déformations mesurées en %

Etat | Ezxtenso. Jauge

déf. long. | déf. long. | déf. transv. | déf 45
1 0,017 0,0067 -0,0043 -0.0018
2 0,052 0,0525 -0,0165 0,0087
3 0,087 0,085 -0,0345 0,0160
4 0,61 0,638 -0,296 0,200
5 1,30 — — —
6 3,57 — — —
7 5,52 — — —

Remarque:
1. La jauge s’est décollée lors du chargement entre les états 4 et 5.

2. La valeur de déformation mesurée 3 45 degrés sur la jauge ne correspond pas a la valeur du
cisaillement {Voir dans la section E.4 sur la comparaison des moyens d’extensométrie).

E.3.4 Courbes de comportement

400.0 | i
. 300.0 / J ]
(o] v
0. 1
=3 o
(4] [
k= »
© 2000 + 1 ]
c i
o i1
O ¥
f — def. long.
100} W def. transv.
i ----def. 45
—— def. extenso.
0.0 L L ! L 1 L I . 1 N 1
-0.5 0.5 1.5 2.5 3.5 4.5 5.5

Deformation (%)

F1G. E.3 — Courbes de comportement
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E.3.5 Cartes de déformation

Parametres d’acquisition des images

-I=310"%4
- WD = 30 mm
- U=20kV

- G =200

— Diaphragme 2
— Electrons secondaires
~ Mode de numérisation 4000x 4000 pizels avec 50 ps par pizel

Paramétres du déponillement

— méthode subpizel

— approzimation de ¢ par une translation

— interpolation bilinédaire

— taille du domaine de corrélation 30x 30

- schéma de dérivation discréte 1: utilisation des { plus proches voisins
- rapport de forme 0,9597 £7,16 1075

— angle de distorsion —0,594° +4,26 1073°

Controle du grandissement

TAB. E.2 - Variation du grandissement

Etat { Variation(%) Zerreur(%)
-0,0631 =£0,0084
-0,0974 £0,0084
-0,0651 +0,0084
-0,2367 +0,0084
-0,3265 -0,0084
-(,3853 £0,0084
-0,3911 0,0084

=1 O Wl G oo

Remarque : Ces valeurs de variations de grandissement sont calculées par rapport 4 1’état initial.
Elles correspondent aux variations de grandissement subies par les microgrilles et sont égales A celles
déterminées avec la grille de référence. En effet, les variations d’altitude entre la grille de référence
et les microgrilles sont restées constantes pendant tout ’essai mécanique et la variation initiale est
inférieure & 0,056 mm (1/2 tour du potentiométre de réglage de la focalisation).

Grille 1

— Taille de la zone d’investigation 655um x 610um
Remarque: Les erreurs sur les valeurs de déformations sont calculées pour une erreur de £+
1 pixel sur la détermination des déplacements. Les erreurs réelles sont plus faibles, puisque
Perreur sur la détermination des déplacements en accord avec les corrections des défauts
géométriques (voir chapitre 2 partie 1) s’éléve 4 0,7 pixel.

- Direction de traction: verticale
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TaAB. E.3 — Déformations moyennes

Etat

E11 (%) £AEn(%)

Ea3(%) A E2:(%)

Fr2(%) £AE1(%) |

=T h O b O o

-0,067 £3,405 10~°
-0,060 £3,404 1073
-0,140 £3,400 10™2
-0,423 43,374 1073
-0,810 +3,355 1073
-2,081 £3,309 1078
-3,045 £3,260 10~2

-0,064 £3,542 10~°
-0,029 33,544 1073
-0,283 +3,546 102
0,723 £3,591 1073
1,529 +£3,623 1072
3,925 £3,708 1073
5,888 +3,779 107°

-0,023 +3,474 1072
-0,022 +3,474 102
-0,005 £3,473 1072
0,013 +£3,418 10™2
-0,019 £3,487 10~2
-0,043 £3,503 10-°
-0,077 £3,517 10~

— Direction 11: sens transverse
Remarque: La mesure des déformations locales pour les premiers pas (de 1 & 4 compris)
correspondant & de trés faibles déformations est altérée par les défauts géométriques des
images. L’amplitude de ces défauts est du méme ordre de grandeur que les plus faibles valeurs
de déformations & mesurer. Nous présentons uniquement les résultats probants, c’est-a-dire
les cartes de déformation 3 partir du cinquiéme pas.

233
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—0.52 40.UBS .68 #1.3  #1.¥ 2.5 #3143/ 4.4 .Y b
LIS Oy

defo22 (%) defoll (%)

Fic. B4 — Carte de déformations ¢ 1,87 %: Fic. E.5 — Carte de déformations a 1,37 %:
déformation longitudinale déformation transverse

-1.7 -1.4 -1.6 ~-0.68 -0.35 -0.0I2 +0.32 +0.66 +0.99 1.3 +1.7

"™

dfeqv (9)

dafol2 (%)

Fic. E.6 — Carte de déformations & 1,87 %: ci- F16. BE.T — Carte de déformations a 1,37 %:

saillement déformation équivalente




E.3. ESSAI DE TRACTION IN SITU DANS LE MEB 235

— Pas 6

~0.86 +0.80 2.5 4.2 +5.9 +7.8 +9.3 +11. +13. +24. +16.

defo22 (%) defoll (%)

Fic. E.8 — Carte de déformations a 8,57 %: Fic. E.9 — Carte de déformations & 3,57 %:
déformation longitudinale déformation transverse

#0.057 #2.0  43.9  +5.8  +7.7 +3.7  #12. +14. +15. #17. +19.

~4.1 -3.2 -2.4 -1.5 -0.64 +0.24 +1.2 +2.0 +2.5 +3.7 +§.6 -
Prmsmeneat o e o . —'EB!_
dofol2 (1) dteqv (3)

Fic. E.10 — Carte de déformations & 3,57 %: F16. E.11 — Carte de déformations & 3,57 %:

cisaillement déformation équivalente
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L T
defo22 (3, defoll (%,

Fic. E.12 - Carte de déformations & 5,52 %: Fic. E.13 — Carte de déformations & 5,52 %:
déformation longitudinale déformation transverse

-5.35 -5.2 -39 -2.6 -1.3 +0.035 +1.3 +2.7 +4.0 +5.3 +6.6 +0.047 +2.9 +5.5 +8.6 *11. +14. +17. +20. +23. +26. +239.
B st s = = v st SIS TN s TR S ]

defol2 (%, diegqv (3)

Fic. E.14 — Carte de déformations & 5,52 %: FIG. E.15 — Carte de déformations a 5,52 %:
cisaillement déformation équivalente
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Grille 2

— Taille de la zone d’investigation 665 um x 610 um

TAB. E.4 — Déformations moyennes sur la zone

By (%) +AEN{%)

E3(%) £AE2a(%)

E12(%) TAE:2(%)

0,015 £3,353 10—~
0,022 +3,351 1073
-0,047 +3,348 10~%
0,367 3,321 102
-0,757 £3,308 1073
-1,923 +3,263 1072
-2,911 3,220 102

0,020 £3,524 102
0,043 +3,526 10~2
0,039 +3,527 10~2
0,750 +3,571 10~2
1,602 +3,605 10~2
3,917 +3,681 10~3
5,929 +3.756 102

0,024 £3,439 107 3
-0,039 +3,438 1073
-0,043 +3,437 102
0,008 +3,444 102
-0,025 43,451 10~%
-0,057 +3467 1073
-0,005 3,484 102

237

Remarque: Les erreurs sur les valeurs de déformations sont calculées pour une erreur de + 1
pixel sur la détermination des déplacements.
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— Pas 5

238

-

!Irlhl}i)’r s

el

o r Cowmed
D W

2.0

+0.11  +0.74 +1.4

-0.53

-1.2

*1.2

-0.57 +0,019 +0.60

defoll (%)

defo22 (%)

FiG. E.16 — Carte de déformations & 1,37 %: Fic. E.17 — Carte de déformations & 1,37 %:

déformation transverse

déformation longitudinale

-

v

;
o OGP W s oy

[

Ao 1 MY

p——

+0.030 +0.63  ¢1.2 +1.6  +2.4
T e

> .“.’4_~ »

-0.398 -0.43 ¢0.12

-1.5

dieqv (%)

defol2 (%)

%:

37

Carte de déformations a 1,

Carte de déformations & 1,87 %: F1G. E.19 —
équivalente

Fic. E.18 -
cisaillement

déformation
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— Pas 6

defo22 (%) defoll (%)

FiG. BE.20 — Carte de déformations & 3,57 %: Fig. E.21 — Carte de déformations & 3,57 %:
déformation longitudinale déformation transverse

2.2 =61 4.9 =30 =2.6 =1.5 <~0,34 0.1 2.0 +3.1 +4.3 90,057 +1.5 +3.0 »4.4 +5.9 +7.4 0.0  #10. *12. v1).  +I5.
TSR S S

defol2 (%) df=qv (%)

Fic. E22 — Carte de déformations a 3,57 %: FIG. E.23 — Carte de déformations & 3,57 %:

cisaillement déformation équivalente
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defo22 (%) defoll (3)

Fic. BE.24 — Carte de déformations a 5,52 %: Fic. E.25 — Carte de déformations d 5,52 %:
déformation longitudinale déformation transverse

3.5 =7.9. 6.2 =¢.5 -2.8 =1.2 +0.51 +2.2 +3.9 5.5 +7.2

dfeqv (8]

defol2 (%)

Fic. E.26 — Carte de déformations a 5,562 %: F16. E27 — Carte de déformations a 5,52 %:
cisaillement déformation équivalente
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E.4 Comparaison des moyens d’extensométrie

TaB. E.5 — Différentes valeurs de déformations mesurées: eziensoméire el jauge

Etat | Exienso. Jauge

€L €L 'y €rL €1 €2
1 0,017 0,0067 | -0,0043 | -0,0030 | 0,0065 { -0,0041
2 0,052 0,0525 | -0,0165 | 0,0049 | 0,0529 | -0,0164
3 0,087 0,083 | -0,0345 | 0,0002 | 0,0833 | -0,0343
4 0,61 0,690 | -0,296 0,029 0,689 | -0,327
] 1,30 —_ — —_ — —
6 3,57 —_ — — —_ —
7 5,52 —_ -_ — — —

TaB. E.6 — Différentes valeurs de déformations mesurées : extensométre et grilles

Etat | Extenso. Griilel Grille?
€L EL €T €TL €1 €2 €L €T €L €] €2
1 0,017 -0,064 | -0,067 | -0,023 | -0,063 | -0,068 | 0,020 | 0,015 | -0,024 | 0,042 -0,006
2 0,052 -0,029 | -0,060 | -0,022 | -0,017 | -0,072 | 0,043 | 0,022 | -0,039 | 0,074 | -0,008
3 0,087 -0,283 | -0,140 | -0,005 | -0,280 | -0,140 | 0,039 | -0,047 | -0,043 | 0,057 | -0,065
4 0,61 0,723 | -0,423 | 0,013 | 0,723 | -0,424 | 0,750 | -0,367 | 0,008 0,750 | -0,367
] 1,30 1,529 | -0,810 | -0,019 | 1,529 | -0,810 | 1,602 | -0,757 | -0,025 | 1,590 0,757
6 3,57 3,925 | -2,061 | -0,043 | 3,925 | -2,061 | 3,917 | -1,923 | -0,057 | 3,918 -1,923
7 5,52 5,888 | -3,045 | -0,077 | 5,888 | -3,046 | 5,929 | -2,911 | 0,005 | 5,929 | -2,911

Calcul de la composante de déformation de cisaillement de la jauge & partir des valeurs mesurées

Soit E les composantes planes du tenseur des déformations:

i

|

F1G. E.28 — Azes de la jauge

(2 %)

On a directement les valeurs des déformations longitudinales et transversales & partir des valeurs
mesurées :

(Ez).z = Br et (By)y = Bx (E:2)
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et indirectement la composante de cisaillement :

z+y Z+yy _Er+EL+2.Br;
() () - Er Bt o, ©
D’ol1 'expression de la composante de cisaillement :
2.By—Er—E
= (E4)

TAB. E.T - Comparaison des différentes valeurs de déformations longitudinales

Etat | Extenso. Jauge Grillel CGrille®
[33 €L Aer | Er (%) €L Aer | Er (%) €L Aer | Er (%)
1 0,017 0,006 | -0,011 64 -0,064 | -0,081 476 0,020 | 0,003 17
2 0,052 0,053 | 0,001 2 -0,029 | -0,081 155 0,043 | -0,009 17
3 0,087 0,083 | -0,004 8 -0,283 | -0,37 425 0,039 | -0,048 55
4 0,61 0,69 0,08 13 0,72 0,11 18 0,75 0,14 22
5 1,30 — — — 1,52 0,22 17 1,60 0,30 23
6 3,57 — — — 392 | 035 10 391 | 0,36 10
7 5,52 — —— — 5,88 0,36 7 5,93 0,41 7

TAB. E.8 — Comparaison Jauge Microgrilles

Etat | Déf. | Jauge Grille 1 Grille 2
€ € Ae | B (%) € Ae | Er (%) |
1 er | 0,067 | -0,064 | -0,131 195 0,020 | -0,047 70

er |-0,043 | -0067 | 0,024 | 56 | 0,015 |-0058 | 135
erz | -0,030 | -0,023 | 0,007 [ 24 |-0,024 | 0006 | 20
e | 0065 |-0,063 | 0,128 | 197 | 0,042 | -0023 | 35
e2 | -0,041 | -0,068 | 0,027 | 66 |-0,006 | 0035 | 85
2 | e | 0,053 | -0,020 | -0,082 | 155 | 0,043 | 0,010 18
er | -0,016 | -0,060 | 0,044 | 275 | 0022 | 0,038 | 237
err. | 0,005 |-00022 | 0,027 | 540 |-0,039 | 0,526 | 108
e | 0,053 |-0,017 | 0070 | 132 | 0,074 | 0,021 39
e2 | -0,016 | 0,072 | 0,056 | 350 |-0,008 | 0008 | 50
3 | e | 0,083 | -0,283 | 0,366 | 440 | 0,039 | -0,044 | 53
er | -0,034 | -0,140 | -0,106 [ 311 | -0,047 | 0,013 | 38
erc | 0,008 | -0,005 | -0,013 | 162 | 0,043 | -0,053 | 662
er | 0,083 | 028 |-0,363 | 437 | 0,057 |-002 | 31
e2 | 0,084 | -0,14 | 0,06 | 311 | -0,065 | 0,031 91
4 | e | 0,690 | 0,723 | 0,033 1 0,750 | 0,060 8
er |-0,328 | -0423 | -0005 | 20 |[-0,367 | 0,039 1
err | 0,029 | 0,014 |-0015 [ 52 |[-0,008 |-0,037 | 127
e | 0689 | 0,723 | 0,034 5 0,750 | 0,061 9
ez |-03271-0424 | -00971 30 |-0,367 | 0,040 12

Remarque: Dans les tableaux précédents, €; et e sont les déformations principales, Ae 'erreur
absolue et E, Perreur relative.
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G—=O Grille 1 - extensometre
0.4 I =— Grille 2 - extensomatre
90— Jauge - extensometra
02
g
8
g 00f
0.2
-0.4 L L
i} 1 10
Deformation extensometre (%)

F1G. E.29 — Comparaison des valeurs de la déformation longitudinale

015 T
G-—E Grille 2 - Grille 1
G—H8Jauge — Grille 1
010
g
E 0.05
w
0.00 |
-0.05

0 1
- Deformation fransverse Grille 1 (%)

F1a. E.30 — Comparaison des valeurs de la déformation transversale

0.10 T
G—6Giille 2 —Grille 1
E—H8 Jauge ~ Grille 1
0.05 ~
€
P
&
0.00 E
-0.05

0
Daformation de cisalllement Grilla 1 (%}

Fi1c. E.31 — Comparaison des valeurs de la déformation de cisaillernent
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E.5 Cartes des orientations cristallines locales

Mesure de la texture locale par EBSP automatique effectuée au LPMTM de 1'Université Paris
XIII par CHIRON.

Caractéristiques de cette mesure:

— taille de la zone analysée 250um x 460um
— pas des mesures 2,5um

-~ nombre de points 18593

— temps de la mesure 3 & 4 heures

62.50 ym = 25 steps 62.50 uym = 25 steps 62.50 pm = 25 steps

Fic. E.32 — Carte d’orienta- Fi1G. E.33 — Carte d’orienta- Fic. E.34 — Carte d’orienta-
tion : aze X dans le repére cris-  tion: aze Y dans le repére cris-  tion: aze Z dans le repére cris-
tal tal tal

[001]

0001

FiGc. E.35 — Triangle standard
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Fi1G. E.36 — Figures de péles inverses

Fi1G. E.37 — Triangles standards
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Fic. E.38 - Carte dorienta- Fia. E.39 — Carte d'orienta- Fic. EA40 ~ Carte d’orienta-
tlion avec microsiructure: are ton avec microstructure: aze tion avec microsiructure: aze
X dans le repére cristal Y dans le repére cristal Z dans le repére cristal
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E.6 Calcul des facteurs de Schmid

On se place dans le cas d’une sollicitation uniaxiale de traction.

Soit Fg le facteur de Schmid géométrique du plan de normale unitaire D, et de direction de
glissement unitaire N, sollicité dans la direction umitaire T.

Fs = (T.Dy)(T.N,) (E.5)

Hypothése: On ne prend en compte que les plans prismatiques de premiére espéce.

Dans le tableau E.9, on donne les deux composantes (normale et direction de glissement umi-
taires) des plans prismatiques exprimées dans le repére orthonormé (z., Y, ;) 1ié au cristal hexa-
gonal, dont les axes sont définis sur la figure E.42.

Rop
L | 1
: X
: c X
Y (DT) : Ze :
i - A2
X (DL)
Z (DN) I — e o u
_@( I *

(Al, A2, A3, C) Repére de la maille
(X, Y, Z) Repére de ’échantillon (Xc,Ye, Zc) Repére du cristal

FiG. E.41 — Azes de ’échantillon FiG. E.42 - Azes du eristal

TAB. E.9 — Plans prismatiques de premiére espéce

Plan Normale Direction de Glissement
1 0
(TIOO) N, 0 D, -1
0 0
T ] _3
- 2
0 0
—I )
0 0

Le systéme d’EBSP automatique donne l'orientation du repére du cristal (z,, y Y, 2;) dans le
repere de I'échantillon (z, y, z) par trois angles d’Euler (11, ¢, 1) définis dans le tableau E.10. La
représentation adoptée utilise les notations de Bunge.

La matrice de changement de base du repére échantillon au repére cristal P se calcule & partir
des différentes matrices de changement de base du tableau E.10.
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TAB. E.10 - Définition des angles d’Euler

Angle d’Euler Rotation Matrice de passage
( z ) ( z, ) ( cos(yn) —sin{ys) 0 )
W Rotation d’axe z y |=h| gy |avecPi=| sin(¢r) cos(ys) 0
z z 6 0 1
T, o 1 0 0
¢ Rotation d’axe z, ( ' ) =P ( ¥, ) avec Py = ( 0 cos(g) —sin(¢d) )
2 2y 0 sin(g) cos(¢)
. z, . cos(tpz) —sin(p2) 0
e Rotation d’axe z, Y, | =PFs| y, | avec Fs={ sin(y2) cos(y2) 0
Zq z, 0 ) 1

Z. z
(1)-(:)
P = (P PPy)T (E.7)

—cosiy.siny — siny.cosya.cosgd  —siny.sinys + costi.cosy.cosg  cosya.sing

( cos11.cos1y — sinyy.sinya.cos¢  siniy.costs + cosyy.sinye.cosd  sina.sing )
P =

siny .sing —cosyn.sing cos¢
(E.8)
Si les vecteurs normaux et les directions de glissement des différents plans s’expriment dans la
base (z., ¥, 2,) comme ci-dessous:
N, .
N, | N, (E.9)
N,
D,
D, | Dy (E.10)
D,

et le vecteur unitaire colinéaire & la direction de traction dans la base de I’échantillon :

T,
T ( T, ) (E.11)
T,

alors le facteur de Schmid correspondant s’exprime ainsi:

) E)ENE) e

-]

N
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