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Résumé : Les matériaux piézoélectriques et ferroélectriques présentent un comportement
électromécanique couplé. Cette particularité leur a permis d’étre utilisés dans de nombreuses
applications telles que les applications de capteur, actionneur, transformateur et récupérateur
d’énergie. En outre, en raison de leur comportement non linéaire et dissipatif, les matériaux
ferroélectriques sont de plus en plus utilisés dans le domaine de 1’¢électronique en tant que
capacité accordable, mémoire non volatile, oscillateur et filtre. La performance et la fiabilité
de ces systéemes dépendent directement des propriétés ferroélectriques et piézoélectriques du
matériau, qui nécessite par conséquent d’étre caractérisé¢. Les propriétés piézoélectriques,
ferroélectriques, ferroélastiques et diélectriques des matériaux ferroélectriques ont été le sujet
de nombreuses études. Pourtant, les conditions d’essai restent difficiles a maitriser car les
propriétés thermiques, mécaniques et électriques de ces matériaux sont fortement couplées.

Dans cette thése, un dispositif de mesure de champ de déformation a été congu pour
caractériser le comportement piézoélectrique et ferroélectrique des céramiques
ferroélectriques. Ce dispositif utilise un banc optique ainsi qu’un algorithme de Corrélation
d’Images Numériques (CIN) 2D appelé CorreliRT3. Cet algorithme est basé sur une approche
globale et réduit les erreurs de mesure de déplacement en s’appuyant sur les équations
d’équilibre de la mécanique des solides. Grace au banc de caractérisation par CIN, il est
montré que les déformations piézoélectriques et ferroélectriques peuvent étre mesurées avec
une incertitude d’environ 107, Cette incertitude est atteinte aussi bien pour des sollicitations
simples que couplées (champ électrique et/ou contrainte mécanique). Il est aussi montré que
le banc expérimental permet de vérifier les conditions d’essai en caractérisant 1’hétérogénéité
des déformations lors d’un essai matériau.

Dans les deux derniers chapitres, un matériau ferroélectrique est caractérisé¢ sous
champ électrique et sous contrainte mécanique. Le comportement du matériau est présenté et
discuté dans les différentes configurations de chargement. Les propriétés matériau, telles que
les coefficients piézoélectriques (d33, d31), sont extraites et étudiées en fonction du champ
¢lectrique et de la contrainte. Les résultats montrent que la CIN est capable de mesurer et
caractériser le comportement et les propriétés des matériaux ferroélectriques et
piézoélectriques. L’avantage de la CIN étant que, contrairement aux méthodes de mesure
classiques, celle-ci ne perturbe pas les conditions d’essai (mesure sans contact) et permette de
détecter la présence d’erreurs systématiques.
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Abstract: Piezoelectric and ferroelectric materials exhibit a coupled electromechanical
behaviour. This property allows a use in various kinds of applications such as sensors,
actuators, harvesting devices or converters. In addition, due to their non-linear and dissipative
behaviour, ferroelectric materials are increasingly used in electronic applications such as
tunable capacitors, non-volatile memory, oscillators and filters. The performance and
reliability of such devices depend on the material electromechanical properties, which
consequently need to be characterised. In the past decades, such characterisation was largely
developed and the piezoelectric, ferroelectric, ferroelastic and dielectric properties of
ferroelectrics were the subject of numerous studies. Yet the test conditions are difficult to
control due to the strong interplay between thermal, mechanical and dielectric properties.

In this work, a full-field measurement apparatus has been designed to characterise the
piezoelectric and ferroelectric strain behaviour of ferroelectric ceramics. This apparatus uses
an optical setup and a 2D Digital Image Correlation (DIC) algorithm named CorreliRT3. The
algorithm is based on a global approach and reduces the displacement field errors using the
balance equations of solid mechanics. It is shown that piezoelectric and ferroelectric strains
can be measured with an uncertainty around 10 by using the developed setup. This
uncertainty is reached under uncoupled or coupled loading (electric field and/or stress). It is
also shown that the experimental setup can control the test conditions by characterising the
strain heterogeneity during the test.

In the two last chapters, a ferroelectric material is characterised under electric field and
stress. The material behaviour is presented and discussed in the different loading
configurations. Material properties, such as the longitudinal and transverse piezoelectric
coefficients (d33, d31) are extracted and analysed as a function of the electric field and stress.
The results show that the DIC technique is able to measure and characterise the behaviour and
the properties of ferroelectric and piezoelectric materials. The main benefits of this technique
is that, contrary to classical measurement techniques, the measurement does not alter the test
conditions. Moreover, DIC is able to detect test anomalies such as strain heterogeneities
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Introduction Générale

Introduction Générale

Depuis le début du vingtieme siecle, 1’utilisation de 1’énergie électrique n’a cessé de
croitre au point de devenir la forme d’énergie centrale des technologies modernes. Il y a
cependant un besoin croissant de rendre ces technologies portatives et de plus en plus
autonomes. L’énergie ¢lectrique complexifie cette tache car elle est difficilement stockable a
long terme. Par ailleurs, les systémes embarqués sont dimensionnés pour étre de plus en plus
compacts, légers et compatibles avec leur environnement. C’est le cas par exemple dans le
domaine de 1’automobile puisque, aujourd’hui, nos véhicules doivent intégrer de nombreux
systemes embarqués (tels que GPS, caméras, capteurs ou actionneurs). Ces systémes, en plus
de devoir étre compacts et peu consommateurs d’énergie, doivent fonctionner dans un
environnement parfois séveére (corrosion des gaz d’échappement, température éElevée,
contraintes et vibrations mécaniques ou encore environnement ¢lectromagnétique).

Les matériaux ferroélectriques, qui ont la faculté de convertir 1’énergie électrique en
énergie mécanique, apportent des solutions a ces problématiques. Ils jouissent d’un rapport
poids/puissance élevé et peuvent étre fabriqués de 1’échelle micrométrique a centimétrique. Ils
peuvent aussi étre dimensionnés pour fonctionner en conditions séveres, par exemple, a plus
de 150°C pour I’injection de carburant des moteurs automobiles!!. Ils permettent ainsi la
réalisation d’actionneurs, de capteurs ou de récupérateurs d’énergie compacts et performants.

Afin d’assister la conception de ces systémes, la caractérisation expérimentale des
matériaux ferroélectriques a largement ét¢ introduite durant les précédentes décennies. Malgré
cela, les outils classiques de mesure du comportement électromécanique sont limités car ils ne
donnent accés qu’au comportement moyen du matériau. Cela rend difficile 1’identification
d’anomalies au sein des conditions d’essai, telles qu’un chargement (mécanique, thermique
ou ¢lectrique) hétérogeéne ou un défaut de structure. La Corrélation d’Images Numériques
(CIN) est une technique de mesure de champ de déplacement multiaxial. Elle peut répondre a
cette problématique et compléter les techniques de mesure actuelles.

Dans cette these, la CIN a été utilisée pour caractériser le comportement des matériaux
ferroélectriques. Le caractére multiaxial de la technique est notamment utilisé pour accéder
simultanément aux propriétés longitudinales et transverses du matériau. Ce manuscrit montre
en quoi la technique permet de caractériser les comportements piézoélectrique et
ferroélectrique. Pour cela, le premier chapitre introduit ce que sont les matériaux
piézoélectriques et ferroélectriques. Ce chapitre resitue ces matériaux par rapport a I’ensemble
des matériaux diélectriques. L’origine des comportements piézoélectriques et ferroélectriques
est explicitée. Les propriétés caractéristiques de ces matériaux sont introduites. La fin du
chapitre montre plus en détail en quoi la caractérisation expérimentale de ces matériaux est
importante et en quoi les techniques de mesure de champ ont un réle a y jouer.

Le second chapitre introduit la Corrélation d’Images Numériques et ses avantages en
mécanique des matériaux. Cette partie du manuscrit indique le principe de calcul et le principe
algorithmique de cette technique. Les principales sources d’erreurs numériques sont
présentées. Les notions de texture et de mouchetis, qui permettent a la CIN de suivre les
déplacements dans une image, sont introduites. Ce chapitre montre enfin comment les images
numériques, composées notamment du mouchetis, ont été optimisées afin de minimiser
I’erreur de corrélation sur le calcul des déplacements.
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Afin de mesurer les déformations d’un matériau, la CIN nécessite 1’utilisation d’un
banc d’imagerie. Le troisiéme chapitre présente ainsi le banc optique choisi, avec ses
caractéristiques. Cette partie montre comment le banc optique CIN a été congu et
dimensionné. La méthode de réalisation du mouchetis, qui doit étre de taille micrométrique,
est explicitée. Les sources d’erreurs classiques issues d’un tel banc de mesure sont abordées et
certaines sont caractérisées. Le programme d’acquisition d’images, ainsi que les outils
d’étalonnage du systéme optique développés pour ce banc, sont présentés.

Le Chapitre 4 présente la caractérisation du comportement ferroélectrique, sans
contrainte, par CIN. En complément du banc CIN, un appareil de mesure de la réponse
¢lectrique du matériau est présenté. Des détails sont donnés en annexe concernant la
conception, la fabrication et la caractérisation de cet appareil. Le banc d’essai ferroélectrique
est ensuite présenté. Les erreurs d’essai associées a ce banc sont estimées et la déformation
mesurée par CIN est comparée a une technique de mesure de déformation utilisant une
triangulation laser. En derniére partie, un échantillon ferroélectrique est caractérisé par CIN
dans une large gamme de champ électrique. Cet essai montre 1’évolution des propriétés
diélectriques, piézoélectriques et ferroélectriques du matériau en fonction du champ
¢lectrique.

Le Chapitre 5 présente la caractérisation des comportements ferroélastique et
ferroélectrique sous contrainte par CIN. Ce chapitre montre d’abord que I’application d’une
contrainte complexifie les conditions d’essai. Le banc de caractérisation électromécanique est
ensuite présenté. L’erreur d’essai est estimée via un essai ferroélectrique sous contrainte
statique. Les courbes contrainte-déformation d’un matériau ferroélectrique sont ensuite
présentées ; des propriétés matériaux sont extraites de ces courbes et discutées. Enfin, une
campagne d’essais ferroélectriques a différents niveaux de contrainte mécanique est
présentée. Les principales propriétés diélectriques, piézoélectriques et ferroélectriques du
matériau sont extraites et étudiées en fonction de la contrainte mécanique.

Ce travail démontre que les aptitudes de la CIN, déja établies en mécanique des
matériaux, s’appliquent aussi a la mesure des déformations ferroélectriques, bien qu’elles
soient de faible amplitude. Le banc de mesure mis en ceuvre permet non seulement de
qualifier la qualité des essais, en termes d’homogénéité des sollicitations et de niveau d’erreur
de mesure, mais aussi de caractériser les propriétés du matériau simultanément dans deux
directions. L’existence de ce banc ouvre désormais la voix a de nombreuses possibilités de
caractérisation des matériaux ferroélectriques, dans différentes conditions, différents états et
pour différents types et niveaux de sollicitations couplées.



Introduction Générale



Chapitre 1 Les matériaux ferroélectriques

Chapitre 1 Les matériaux
ferroélectriques

Les matériaux ferroélectriques possédent d’excellentes propriétés de conversion
d’énergie ¢lectromécanique pour les applications a faible puissance. Leur champ d’application
est multiple : capteur, actionneur, convertisseur ou récupérateur d’énergie. Le type
d’applications est aussi multiple, puisqu’ils peuvent fonctionner a des fréquences variées, sous
contrainte, sous température et peuvent étre fabriqués avec des dimensions allant de quelques
micrometres a plusieurs centimetres.

Cependant, les applications ferroélectriques sont difficiles a dimensionner. Chaque
application nécessite des travaux de recherche spécifiques. En effet, les propriétés
diélectriques, €lastiques et piézoélectriques de ces matériaux sont couplées au comportement
ferroélectrique ce qui les rend difficiles a étudier et a modéliser. Afin de faciliter les travaux
de conception et de modélisation, il est nécessaire de comprendre les effets physiques qui
influent sur le comportement macroscopique des matériaux ferroélectriques. Or, les outils de
caractérisation expérimentaux classiques ne sont pas toujours & méme d’identifier et de
dissocier tous les mécanismes physiques a [D’ceuvre. Il en résulte souvent des
dimensionnements empiriques non optimises.

Ce chapitre introduit les comportements diélectriques, piézoélectriques,
pyroélectriques et ferroélectriques des matériaux actifs, et explique leur origine physique. Il
montre en quoi ces comportements sont complexes, et en quoi la caractérisation
macroscopique du comportement ferroélectrique nécessite le développement de nouveaux
outils expérimentaux. Ce chapitre décrit le contexte dans lequel la Corrélation d’Images
Numériques (CIN), technique de mesure de champ, peut contribuer a une meilleure
caractérisation expérimentale des matériaux ferroélectriques.
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1.1 Comportements diélectriques

1.1.1 Diélectricité
1.1.1.1 Polarisation

Un matériau diélectrique est un milieu qui ne présente pas de charge interne libre. Les
matériaux diélectriques ne peuvent donc pas €tre traversés par un courant ¢lectrique. Ils sont
non conducteurs et, réciproquement, tout matériau non conducteur est un matériau
diélectrique. Cependant, le terme « diélectrique » ne désigne pas directement le caractere
isolant du milieu, mais sa capacité a se polariser. En effet, les matériaux diélectriques ne sont

: r r . =4 g .y .
pas ¢lectriquement neutres. La présence d’un champ ¢€lectrique E dans un milieu diélectrique
a pour effet de rendre ce milieu polaire grace aux forces électrostatiques, décrites par :

— -
)

E =q (1-1)

ou E est la force électrique, ¢ la charge électrique et Ele champ électrique auquel est soumise
cette charge ¢lectrique. Sous I’effet de cette force électrostatique, les charges liées se
réorientent et se déplacent localement de sorte que le barycentre des charges positives ne
coincide plus avec celui des charges négatives : on parle alors de dipdle ¢lectrique (Figure
1-1). On parle aussi plus couramment d’un milieu qui se polarise. La grandeur macroscopique

caractérisant le niveau de polarisation du milieu est notée P. Elle correspond a la densité
surfacique de charges électriques (q;/A) qui se sont accumulées a la surface du matériau
diélectrique, a cause des charges liées ; elle se mesure donc en Coulomb par métre carré
(C/m?). Le terme « diélectrique » (composé¢ de « dia» et «électrique) fait directement
référence a ce phénomene de polarisation. La terminologie a été choisie de maniére analogue
aux milieux diamagnétiques'?!, milieux magnétisables sous 1’action d’un champ magnétique.

Polarisation P = 0 Polarisation P = qTI X3
Conducteur |, =0 > + + + + +q, =-X(-q)
1 7 FA o F

0(1 ) + A 9 F
+ ' Al
ks +q Qﬁ =% N -q s
" Q E=0 = - E
= by
+q

$_>71> Diélectrique
Conducteur [ g, =0 - = = - -q;=-2(+q)

4 &

rrrrr

Il existe plusieurs mécanismes a l’origine du phénoméene de polarisation. Ces
mécanismes se répartissent en deux catégories : les mécanismes de polarisation induite et de
polarisation spontanée. Les mécanismes de polarisation induite nécessitent une énergie
extérieure pour qu’une polarisation apparaisse. Ce type de polarisation est réversible. Le
milieu diélectrique reste ou revient dans un état non polarisé en I’absence d’apport d’énergie.
Les mécanismes associés a la polarisation induite sont illustrés en Figure 1-2.



Chapitre 1 Les matériaux ferroélectriques

Types de > > -
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Figure 1-2 : Illustration des mécanismes de polarisation induite.

La polarisation spontanée concerne seulement un sous-groupe des matériaux
di¢lectriques. Les mécanismes de polarisation spontanée, a la différence des mécanismes de
polarisation induite, permettent au milieu diélectrique de présenter un état polarisé en
I’absence d’apport d’énergie. Ce type de polarisation étant spécifique aux matériaux
pyroélectriques, celui-ci est abordé dans la section 1.1.3.

1.1.1.2 Polarisation induite : lois de comportement

Les interactions entre charges électriques, courants électriques, champs électriques et
champs magnétiques sont toutes décrites par les équations de Maxwell™ :

- Maxwell-Gauss :
V.D=p, (1-2)

avec D I’induction ¢lectrique et p la densité volumique de charges €lectriques.
- Maxwell-flux :

V.E=0, (1-3)

= . . rae
avec B I’induction magnétique ;



Chapitre 1 Les matériaux ferroélectriques

- Maxwell-Faraday :

VXE = ——, (1-4)
Jt
avec t le temps ;
- Maxwell-Ampére :
-~ — . oD
Vme=]+—t, (1-5)

avec m le champ magnétique et f la densité de courant électrique. Parmi ces quatre
équations, seules les équations de Maxwell-Gauss et Maxwell-Ampere sont a considérer car

dans cette thése, nous considérerons B et m nuls ou négligeables. Les équations d’équilibre
sont alors :

V.D=p
. aD (1-6)
ot

Il est important de noter que toute charge électrique ponctuelle libre émet un champ
¢lectrique autour d’elle. Dans le cas d’une charge ponctuelle q;, ce champ s’écrit en un point
M quelconque :

— q1

E(M)

—

- Amregr? ér (1-7)

ol & = 8,85 X 10712 F/m est la permittivité du vide, r la coordonnée radiale du point M
dans le repére cylindrique et e, le vecteur radial de base du repére. Le repére a pour origine la
charge ponctuelle. D’apres les équations (1-1) et (1-7), toute charge ponctuelle q; peut donc
imposer a une autre charge ponctuelle g, une force électrique que I’on appelle force de
Coulomb :

= d19> _,

e = Tmer2 (1-8)

La présence soudaine de particules chargées sur une armature conductrice crée donc
un déplacement de charges sur une autre armature chargée, méme si le vide les sépare. Ce

déplacement de charges ¢électriques correspond a 1’induction électrique D et vaut dans le
vide :

B = SOE: (1_9)

Si I’on introduit le comportement de la charge électrique dans 1’équation d’équilibre
(1-2), on obtient la loi du comportement électrique du vide :
p

V.E=—, ]
e (1-10)
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Lorsque I’on étudie un milieu non vide (milieu matériel), alors les relations (1-9) et (1-
10) doivent tenir compte du comportement des charges qui constituent ce milieu. On sépare
alors la densité totale de charges électrique en deux contributions :

P = Petpu (1-11)

ou p, est la densité volumique des charges libres et p; est la densité volumique des charges
liées au milieu. Comme évoqué au début de cette section, on peut ici distinguer deux types de
milieux non vides : les milieux conducteurs (p; = 0) et les milieux diélectriques (p; # 0).
Pour les milieux conducteurs, I’équation (1-10) reste valable. Pour les milieux diélectriques,
I’équation (1-10) devient :

Pe + P

V.E = . )
. (1-12)

Or, d’apres la Figure 1-1, le déplacement des charges électriques observé dans un

milieu diélectrique isolé du vide est noté P. La charge ¢€lectrique totale q; qui s’est accumulée
a la surface A de ce milieu diélectrique, a cause des charges liées, vaut dans ce cas :

q = —# P.dA. (1-13)
A

En appliquant le théoréme de Green-Ostrogradsky a la relation (1-13), il vient :

q, = —fffv V.Bdv. (1-14)

Etant donné que P est indépendant de V, on peut montrer que :

V.P=—p,. (1-15)

Par conséquent, la densité volumique des charges liées est une densité de charge
équivalente rendant compte de la polarisation du milieu diélectrique. Grace aux équations
(1-2) et (1-15), il est alors possible de développer I’équation de Maxwell-Gauss sous une
forme décomposée :

V.(g0.E + P) = p,. (1-16)

Or, une des propriétés des équations de Maxwell est que la densité¢ volumique des
charges libres dérive du déplacement électrique total :

V.D = p,. (1-17)

On peut alors déduire des équations (1-16) et (1-17) :

D=¢,E+P, (1-18)
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Pour les matériaux diélectriques a polarisation induite, la loi de comportement reliant
le champ ¢€lectrique et la polarisation est classiquement considérée linéaire :

P = g,xE, (1-19)

ou y est la susceptibilité ¢lectrique du matériau (paramétre sans dimension). Cela permet de
réécrire I’équation (1-18) en fonction du champ électrique uniquement :

D=¢,.(1+y).E. (1-20)

Cette relation s’écrit aussi :

D =¢,.¢,.E, (1-21)

ou & =1+ y représente la permittivit¢ relative du matériau. La quantité & = &;. ¢,
représente la permittivité absolue du matériau. On pourra donc caractériser la polarisabilité du
matériau suivant sa susceptibilité y ou sa permittivité relative €,. La différence étant que &,
caractérise 1’induction électrique totale observée tandis que y représente essentiellement la
contribution du matériau diélectrique dans 1’induction électrique totale.

Il est a noter que les égalités (1-19) a (1-21) sont souvent utilisées pour les matériaux
diélectriques dont la loi de comportement est non linéaire. Dans ce cas de figure, le domaine
de définition de la loi se limite a une zone qui peut étre linéarisée. Si le comportement ne peut
étre linéarisé, alors y devient une fonction du champ électrique.

La loi de comportement de la polarisation d’un matériau di¢lectrique est ici définie en
notation vectorielle. Elle n’est donc valable que pour des matériaux isotropes. Pour les
matériaux anisotropes, la susceptibilité (ou permittivité) est tensorielle :

Di = SO'Ei + Pi
Py = eoxi;Ej (1-22)
Di = EUE]

ou i et j varient de 1 a 3. Pour rappel, les indices i, j, k et | repérent les composantes des
vecteurs et tenseurs et 1’on fait usage de la convention d’Einstein.

1.1.1.3 Déformation des matériaux diélectriques

L’électrostriction

Il est important de noter que les forces électrostatiques agissant dans les milieux
di¢lectriques ne produisent pas seulement une réponse électrique (la polarisation) mais aussi
une réponse mécanique. En effet, lorsque le champ électrique augmente, les forces
¢lectrostatiques augmentent et obligent les particules a se mouvoir selon les mécanismes
décrits en Figure 1-2. Les particules chargées négativement tendent a s’¢éloigner des particules
chargées positivement et le milieu s’allonge en conséquence. Cette réponse mécanique
s’appelle I’électrostriction. Dans le cas des matériaux dont le comportement est linéaire,
I”¢lectrostriction s’exprime par :
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Sij = Qijia- Pr- Pr, (1-23)

ou la deformation S;; est un tenseur d’ordre 2, le coefficient d’€lectrostriction Qjy; est un
tenseur d’ordre 4 et la polarisation P, est un tenseur d’ordre 1.

Dans le cadre de cette these, les matériaux étudiés sont de type PZT (Zircono-Titanate
de Plomb). Des précédentes recherches!® > ont montré que sur ce matériau, les coefficients
d’électrostriction longitudinaux Q3333 et transverse Q133 n’excédaient pas 0,1 m*/C?. Etant
donné que nous serons toujours confrontés a une polarisation uniaxiale P; dont la valeur
n’excéde pas 40 X 1071% C/m? la déformation induite par électrostriction ne dépassera pas
4 x 10710, L électrostriction sera donc négligée puisque toutes les déformations observées
dans ce document sont supérieures a 107>,

L’expansion thermique

L’expansion thermique se définit par la variation de dimension ou de volume de la
matiere, causée par une variation de température. Le lien entre 1’expansion du matériau et la
variation de température est défini par une loi proportionnelle de coefficient a. Il existe deux
formulations différentes de cette loi: volumique ou dimensionnelle. La formulation en
volume n’est généralement utilisée que pour les fluides. Pour les solides, on adopte la
formulation dimensionnelle. Celle-ci s’€crit en fonction de la déformation S;; de la maticre :

S = 1 aui n auj
b 2 ax] Oxl- ’ (1-24)

ou §;; est le tenseur des déformations locales, u est le déplacement local et i, j sont des
indices allant de 1 a 3. Pour les matériaux anisotropes, la loi d’expansion thermique s’écrit :

Sij = aij.AT, (1-25)

ou a;; est le tenseur de dilatation thermique et AT est la variation de température. Dans cette
these, les composantes de «@;; des matériaux considerés sont inférieures a 1075°C™1,
Considérant que la température est constante avec une incertitude de 0.1 °C, la déformation

induite par la température est inférieure 4 107°. L’expansion thermique sera donc elle aussi
négligée dans ce document.

Comportement élastique sous contrainte

Dans le cas d’un matériau homogene et isotrope, pour une transformation continue,
infinitésimale, monotherme et réversible, si le domaine ne subit aucune transformation
chimique, ni de changement d’état, si le comportement est ¢lastique linéaire, alors les tenseurs
(d’ordre 2) des contraintes o;; et des déformations S;; s’€crivent :

Y vY
= . S 8it,
% =T T A A = 2v) kkOU (1-26)
1+v v
Sij =~y 0%~ ?O_kkaij; (1-27)

10
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ou Y est le module d’Young du matériau, v son coefficient de Poisson et §;; est le symbole de

Kronecker. Pour les matériaux non isotropes, on doit adopter la forme généralisée de cette
loi (la loi de Hooke) :

0ij = CijkiSk1 (1-28)
ou Cyjy; est le tenseur de rigidit¢ (ordre 4). Cette €quation est parfois exprimée sous une

forme inverse :

Sij = SijkiOki» (1-29)

ou S;ji; est le tenseur (d’ordre 4) de souplesse.

Pour un matériau orthotrope, 1’équation (1-28) se schématise par la représentation
matricielle suivante (notation de Voigt-Mandel) :

_ O- _
011 Ci111 Ci12z Ciass 0 0 0 §11
022 Ci122  Ca222  Ca233 0 0 0 522
_|Ci133 G233 (3333 0 0 0 33
V2053 =| 0 0 0 2Cyy3 O 0 ||V2S,; (1-30)
V2 034 0 0 0 0 2C331 0 ||[VZSy
V20,0 1 0 0 0 0 0 2C3121 V2 S, ]

1.1.1.4 Exemples de matériaux diélectriques et quelques valeurs

Il existe une grande variété de matériaux diélectriques. Les plus courants sont reportés
dans le Tableau 1-I, avec leurs valeurs de permittivité relative, coefficient d’expansion
thermique linéaire et module d”Young a 20°C et a pression atmosphérique. Il est important de
noter que les matériaux diélectriques ne sont isolants que dans une certaine limite. En effet, il
est possible de mettre en mouvement leurs charges liées si le champ électrique qu’ils
subissent est suffisamment fort pour vaincre les forces qui maintiennent ces charges. Ce
champ ¢électrique limite est appelé rigidité diélectrique ou champ électrique disruptif.
Généralement, au-dela de la rigidité diélectrique, une conduction brutale apparait dans le
matériau ce qui a pour effet de le détériorer de maniére irréversible. Par conséquent, la rigidité
diélectrique limite la plage d’utilisation en tension des matériaux diélectriques. Celle-ci étant
d’importance, elle est indiquée pour les matériaux de le Tableau 1-I.

Matériau £, Egisrupti (KV/mm) | az3(.10°°C") | Y (GPa)
Vide 1 25 - -
Air 1,006 1,5a3 3350 -
Téflon (PTFE) 2,1 60 12461 0,320,8
Kapton 3a4 200 a 300 20 2a3
Verre 5 10 9 69
Papier 2,3 16 - 3a4
Alumine (Al,O3) 10,6 17 7,1 390
Plexiglas (PMMA) 3,5 20 70-77 2,38

11
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Quartz (alpha) 45 8 13-14/6-8"" 73
Eau 78.5 - 69 -
PbZr.5:Ti04303 1050181 3a5” 5,511 671
Pbo.990(Z1Ti9.47(Sbo.67Nb0 33)0.08) O3 2400 ~5tt 4a6 53
(PIC 151, PI Ceramics GmbH)

NCES5S5 (Noliac) 3700-5000 | - - 48
Titanate de baryum (BaTiOs) 26001 ~3113] 614 67

Tableau I-1 : Permittivité &, rigidité diélectrique E jisypif, coefficient d’expansion
thermique a3 et module d’Young Y de quelques matériaux diélectriques a 20°C.

1.1.2 Piézoélectricité
1.1.2.1 Effet piézoélectrique

Au sein des matériaux diélectriques, certains présentent la particularité de se polariser
via ’application d’une action mécanique extérieure (force ou moment). Par conséquent, en
présence d’¢lectrodes, des charges électriques s’accumulent sur leurs surfaces ce qui produit
un courant et/ou une tension électrique (voir Figure 1-3). Cet effet est appelé « effet
piézoélectrique direct» et est réciproque : 1’application d’une tension aux bornes d’un
matériau piézoélectrique le déforme. Cet effet est appelé « effet piézoélectrique inverse ». Il
convient de noter que ’effet piézoélectrique inverse autorise une contraction du matériau.
Cela n’est pas le cas de 1’¢lectrostriction, effet qui crée un allongement du matériau aussi bien

pour une tension appliquée positive que négative.
VF AF

Tension

!

Déformation

Piézoélectrique

ov

L

Electrode

B
]

Electrode | + + + | U N
. —u —
Effet direct 1 o u
Matériau i, e 0
Déformation Piézoélectrique / N
® —_— ] \
l Electrode *
Tension TTr T T
Electrode T + tF~+ [
Effet inverse 1,
Matériau | —— )

1

T T F T e

Figure 1-3 : lllustration des effets piézoélectriques direct et inverse.

1.1.2.2 Structure cristalline

La présence de I’effet piézoélectrique a I’échelle macroscopique est fortement li¢e a la
structure du matériau. A 1’échelle atomique, il est possible de distinguer plusieurs structures
au sein des matériaux en général :

12
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- cristalline,
- amorphe (non cristalline),
- semi-cristalline.

Les solides cristallins sont des matériaux organisés. A I’échelle atomique, les atomes,
ions ou molécules qui les constituent sont disposés périodiquement dans 1’espace (voir Figure
1-4). Un cristal est donc un milieu composé¢ d’un motif (molécule, atome ou ion) et d’un
réseau (répétition périodique du motif). Chaque point du réseau est appelé nceud et schématise
I’emplacement d’un motif.

Noeud

/unnnl

a"a" " I

7 e/ 8/8/8/8;

yminimini fajasasall
Réseau Cristal

Figure 1-4 : Représentation d’une structure cristalline.

Le cristal (motif disposé en réseau) présente des symétries que 1’on peut décomposer
en opération de symétrie ponctuelle (rotation, inversion et miroir). La combinaison de ces
opérations méne a un nombre fini de structures cristallines possibles. C’est pour cela qu’il
n’existe que 32 classes de symétrie des cristaux. Certaines de ces classes de symétries
possédent des symétries équivalentes. On peut alors regrouper ces 32 classes de symétries en
14 réseaux appelés réseaux de Bravais!!®!. Seulement 7 de ces réseaux sont primitifs (P), les 7
autres sont des déclinaisons suivant que les mailles du réseau soient centrées (I), a bases
centrées (C) ou a faces centrées (F). Les 14 réseaux de Bravais sont décrits en Figure 1-5.

La présence d’un réseau cristallin est une condition nécessaire a I’existence de 1’effet
piézoélectrique. En effet, si dans un groupe de molécules chaque molécule présente I’effet
piézoélectrique, il faut encore que celles-ci soient orientées dans la méme direction pour que
I’effet soit visible a 1’échelle macroscopique. Une notion d’organisation est nécessaire, et
seule la présence d’un réseau permet un arrangement adéquat. Par conséquent, il n’existe pas
de matériau amorphe qui soit piézoélectrique. En revanche, il existe des matériaux semi-
cristallins qui manifestent 1’effet piézoélectrique (ex : le polyfluorure de vinylidéne, PVDF).
En effet, la structure semi-cristalline de ces matériaux introduit une organisation qui peut
permettre ’apparition d’un couplage électromécanique macroscopique. Dans le cas des
polymeéres semi-cristallins, comme le PVDF, on ne parle pas de polymére piézoélectrique
mais plutot de polymere ¢€lectroactif. Dans cette thése, nous ne considererons que le cas des
matériaux cristallins.

13
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Figure 1-5 : Les 14 réseaux de Bravais !'%, Les dimensions et angles sont définis tels que :
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La seconde condition a I’existence de l’effet piézoélectrique concerne la maille
cristalline, ou plus généralement le motif de répétition du réseau. Ce motif doit
obligatoirement comporter, a son échelle, un couplage électromécanique. Pour les mailles
cristallines, ce couplage ne peut apparaitre qu’a la condition que celles-ci soient non centro-
symétriques. En effet, si les mailles possedent un centre de symétrie (ou centre d’inversion),
alors le barycentre des charges positives coincidera toujours avec celui des charges négatives.
Cette condition est illustrée en Figure 1-6. La Figure 1-6a présente une maille cristalline
quelconque, de barycentre A. Sous compression, les barycentres des charges négatives et
positives restent coincidents en A du fait de la centro-symétrie. Concernant la maille
cristalline du quartz en revanche, il n’existe aucun centre de symétrie (Figure 1-6b). Au repos,
le barycentre des charges négatives coincide avec celui des charges positives en B. Dés lors
qu’une contrainte apparait, les deux barycentres ne coincident plus, ce qui laisse apparaitre un
moment dipolaire (c’est-a-dire une polarisation de la maille). Les cristaux non
centro-symétriques ne sont cependant pas tous piézoélectriques. En effet, parmi les 32 classes
de symétrie évoquées précédemment, 21 sont non centro-symétriques. Une de ces 21
structures fait exception et n’est pas piézoélectrique!'”).

Maille quelconque b Maille de quartz
(a) centro-symétri ( ) - St
ymétrique en A non centro-symétrique

AAA

Figure 1-6 : Illustration de la neutralité du couplage électromécanique d’une maille
centro-symétrique (a) et illustration de effet piézoélectrique issue d’une maille de quartz"® (b).

1.1.2.3 Comportement piézoélectrique des cristaux

D’apres le premier et le second principe de la thermodynamique, la variation
réversible dU de I’énergie interne U d’un matériau se définit comme la somme des variations
d’énergies mécanique, électrique et thermique. Sous forme différentielle, cela s’écrit :

dU = dU,, + dUg + dU,, (1-31)

ou U, est I’énergie mécanique interne, Ug D’énergie é€lectrique interne et U, I’énergie
thermique interne. Pour une petite variation de déformation dS, d’induction ¢électrique dD et
d’entropie dI, la variation d’énergie interne s’écrit alors :

du = O'ideij + EidDi + Td[', (1-32)

ou a;; et S;; sont les tenseurs d’ordre 2 des contraintes et des déformations, E; et D; sont les

tenseurs d’ordre 1 du champ électrique et de 1’induction électrique, T est la température du
matériau et I' son entropie. Il est important de noter que dans cette these, la contrainte et le
champ électrique seront utilisés comme variables indépendantes. Aussi, les matériaux seront
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¢tudiés dans des conditions ou la température est constante. Dans ce cas de figure, comme
mentionné par Damjanovic!"), il est commun de réécrire cette égalité en considérant (oy;, E;,
T) comme des variables indépendantes au lieu de (S;;, D;, I'). Afin de changer les variables
indépendantes, on peut utiliser une transformation de Legendre!'l. Le potentiel
thermodynamique U(S;;, D;, I') devient alors I’¢énergie libre de Gibbs G (o), E;, T) et dG
s’écrit :

Pour les matériaux piézoélectriques, on rencontre parfois dans la littérature d’autres
potentiels thermodynamiques selon que la formulation soit faite en fonction de o;; ou S;; et
E;, D; ou P; comme variables indépendantes. Ainsi il existe, en plus de U et G, trois autres
potentiels thermodynamiques'?”! :

Ge(Sij, Ei, T)

Gh(o—ieriJ T) (1—34)
G1(0y5, Py, T)

ou G, est I’énergie électrique de Gibbs (enthalpie électrique), G, est I’énergie libre
d’Helmholtz et G; est I’énergie élastique de Gibbs!?’l. Les équations constitutives de la
piézoélectricité peuvent étre déduites a partir de chacun de ces potentiels. Il existe donc cing
formulations différentes du comportement pié¢zoélectrique. Dans le cas présent, le potentiel G
sera utilisé¢. L’équation (1-33) peut étre simplifiée du fait que I’on se placera toujours dans
une situation isotherme :

da = Sijdo-ij + DidEi . (1—35)

L’équation (1-35) forme une différentielle totale ; on en déduit que :
g = G \ D, — (aG )
1y = ao_l] Eﬁ [ aEl O_' (1-36)

ou les variables en indice définissent les grandeurs maintenues constantes. L’équation (1-37)
nous indique que la déformation et I’induction électrique sont deux fonctions de la contrainte
et du champ é€lectrique : S;; = S;j(0y;, E;) et D; = D;(0y, E;). La différentielle totale de S;; et
D; est alors :

35, 35,
dS;i==—2) doy +|==2] dE;, 1-37
H aO'kl kl 6Ek k ( )
E o
aD; aD;
le = E do—kl-}_ a_E] dEJ (1_38)
E o

Les dérivées partielles des équations (1-37) et (1-38) correspondent a des couplages
physiques. En développant ces couplages au premier ordre, nous avons!'® 2!

9Si;\ _ E \ . .
e (5 = Siji. est le tenseur des constantes de souplesse a champ €lectrique constant.
kl/ E
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aSi; aD .
(—”) =—(=—=£) =df, = dE;; sont respectivement les tenseurs des constantes
0E o 30'ij E J J

piézoélectriques inverses et directes a g et E' constants.

daD; RS .
. (B_El) = e{’j est le tenseur des permittivités a contrainte constante.
o

Nous pouvons alors intégrer les équations (1-37) et (1-38) pour aboutir aux équations
de la piézoélectricité linéarisées au premier ordre :

Sij = Sijt O + dfj Exc, (1-39)

D; = dfy oj + € B - (1-40)

Ces équations sont plus souvent utilisées en notation matricielle!'” :

Sm=sE, 0, +d% E;, (1-41)
D, =df, o, + e Ej (1-42)

ou les indices (m,n) varient de 1 a 6 et (i,j) de 1 a 3. La forme des matrices élastique,
piézoélectrique et diélectrique est donnée en Figure 1-7 suivant les classes de symétries
cristallines. Pour un polycristal polarisé, on peut considérer le matériau isotrope transverse a
1I’échelle macroscopique si ses cristaux sont orientés aléatoirement (non texturé). Dans ce cas,
les matrices évoquées prennent la méme forme que pour les cristaux ayant une symétrie dite
6mm!*?1. A titre d’exemple, pour un axe d’isotropie transverse de direction 3, nous avons :

0 0 0 0 dyg O g, 0 0
dt, (direct) = [ 0 0 0 dis O 0] & = [ 0 &1 O ]
dyy ds; dsz O 0 0 0 0 &5
0 0 ds S11 S12 S13 O 0 0
0 0 ds; S12 S11 S13 O 0 0
dg, (inverse) = 8 d?s d83 sk, = 5(1)3 5(1)3 583 524 8 8
[dls 0 0 J 0 0 0 0 s 0 J
0 0 0 0 0 0 0 0 2(sy—-51)
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Figure 1-7 : Composantes des matrices élastiques, sE de
piézoélectriques et diélectriques suivant les classes de symétrie mn m
cristalline!*" %%, Les matrices sont groupées sous la forme : dE £
im Yy

Il est important de bien noter que les constantes issues des équations (1-41) et (1-42)
ne sont valables que pour des transformations isothermes. Lorsque la température change, ces
constantes peuvent évoluer. En outre, les matériaux cristallins peuvent changer de structure
cristalline en fonction de la température. Le matériau peut donc voir ses propriétés
piézoélectriques accrues ou diminuées avec la température suivant le changement de réseau
subi (voir les réseaux de Bravais en Figure 1-5). Pour le quartz, par exemple, on observe un
changement de phase a environ 570°C pour une pression atmosphérique (voir Figure 1-8). La
structure passe du o-Quartz au p-Quartz ce qui lui fait perdre ses propriétés

piézoélectriques!?® 241,
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VIII
v CaClo-type
Coesite »
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Figure 1-8 : Diagramme de phase du quartz/*.,

1.1.3 Pyroélectricité

La pyroélectricité est la propriété de certains matériaux piézoélectriques a présenter
une polarisation réversible lorsqu’ils sont soumis a un changement de température. Ce
couplage électro-thermique peut se démontrer a partir de I’équation (1-33) en gardant la
variation de température dT non nulle. Si ’on fait cette démonstration, les équations

constitutives du comportement deviennent alors, en notation matricielle!'”! :

Sy = Sk 0 + d7 E; + alF AT, (1-43)
D; = diy} o + €% E; + p{"" AT, (1-44)

1

ou afn’E est le vecteur des coefficients d’expansion thermique, p;  1e vecteur des coefficients
pyroélectrique, les indices (i, j) variant de 1 a 6 et (m,n) de 1 a 3.

Si I’on considere le champ électrique nul, on aboutit aux équations constitutives de la
pyroélectricité :

Sy = SEn oq + aZ, AT (1-45)
D; =dl, o, +p? AT (1-46)

L’effet pyro¢lectrique, comme 1’effet piézoélectrique, est directement li¢ a la structure
interne du matériau. Parmi les structures cristallines piézoélectriques, 10 sont pyroélectriques.
Ces 10 structures ont la particularité de présenter une polarisation spontanée. En d’autres
termes, chacune des mailles cristallines possede un moment dipolaire alors que le champ
¢lectrique est nul. Parmi ces 10 structures, on peut remarquer que certaines possédent un
agencement de type « Perovskite ». Cet agencement est a la base des zircono-titanate de
plomb et des titanates de baryum, matériaux piézoélectriques trés répandus. La forme
Perovskite est représentée a titre d’exemple pour le titanate de plomb, en Figure 1-9, dans le
cas d’une structure cubique et quadratique.

Dans sa structure cubique, le cristal n’est pas polaire car il est centro-symétrique. Dans
sa structure quadratique (tetragonal en anglais) en revanche, 1’atome de titane n’est plus au
centre de la maille ce qui fait apparaitre une polarisation spontanée. Pour le titanate de plomb,
cette polarisation peut prendre 3 directions possibles avec pour chacune deux sens différents :
<100>,<-100>,<010>,<0-10>,<001><00-1>.
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Cubic Tetragonal

® T +4
O O -2 —E.+Q

@ Pb +2 10 -q

Figure 1-9 : lllustration du phénoméne de
polarisation spontanée dans une maille cristalline de titanate
de plomb (PbTiO;3) d’aprés'?Y.

La polarisation spontanée varie avec la température car le potentiel énergétique
minimum de la maille cristalline (c’est-a-dire son point d’équilibre stable) varie avec la
température. Ainsi, pour le titanate de plomb par exemple, I’apport d’une énergie thermique
va faire translater 1’atome de titane sur un des axes de polarisation du cristal. C’est ce
phénomene réversible qui est a ’origine du couplage thermoélectrique que 1’on nomme
pyroélectricité.

Cependant, il faut noter que la polarisation spontanée des matériaux pyroélectriques ne
s’observe souvent que pour une gamme fixée de température. En effet, ’apport d’une forte
énergie thermique peut changer la structure cristalline ou [orientation locale de la
polarisation. A I’échelle macroscopique, le matériau peut alors passer d’un état polaire a non
polaire. Cette perte de polarisation macroscopique apparait soit parce que les mailles
cristallines ne présentent plus de polarisation spontanée, soit parce qu’elles en présentent une
mais sont orientées aléatoirement de sorte que celle-ci s’annule a 1’échelle macroscopique. La
température de transition pour laquelle la polarisation spontanée passe macroscopiquement
d’une valeur non nulle a une valeur nulle s’appelle la température de Curie T.

Pour le titanate de plomb (PbTiO3), la température de Curie est de 490°C (voir Figure
1-10 et Jaffel*"!). Le matériau passe d’une structure quadratique a une structure cubique. Il est
possible de modifier cette température en remplacant une partie des atomes de Titane par du
Zirconium. On parle alors de zircono-titanate de plomb (PZT). Etant donné qu’a sa
température de Curie le PZT prend une structure cubique, celui-ci perd non seulement 1’effet
pyroélectrique mais aussi piézoélectrique. Il devient alors un matériau diélectrique classique
dont la seule source de polarisation est la polarisation induite. On dit alors que le matériau est
paraélectrique.
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Figure 1-10 : Diagramme de phase du Zircono-Titanate
de Plomb Pb(Zr,Ti)03 ?,

1.1.4 Ferroélectricité
1.1.4.1 Polarisation spontanée réversible

Un matériau ferroélectrique présente une polarisation spontanée réversible a 1’échelle
macroscopique. Comme pour les matériaux pyroélectriques, le terme de polarisation

. r r . r . . A . . . =
spontanée fait référence au fait que le matériau en lui-méme peut contenir une polarisation P

non nulle alors que le champ électrique E qu’il subit est nul. En ce sens, tout matériau
ferroélectrique est pyroélectrique. En revanche pour les matériaux ferroélectriques, cette
polarisation spontanée peut, en plus, étre réorientée sous 1’action d’un champ électrique. Elle
peut aussi €tre réorientée sous l’action d’une contrainte mécanique, mais dans ce cas, on
parlera plutot de ferroélasticité.

Le fait que la polarisation spontanée doive s’observer a I’échelle macroscopique est
d’importance. En effet, il existe des matériaux présentant, a I’échelle atomique, un moment
dipolaire (donc une polarisation spontanée) orientable sous champ électrique sans pour autant
qu’ils soient ferroélectriques. Par exemple, les matériaux diélectriques qui se polarisent par
orientation (cf. 1.1.1.1) présentent localement des dipdles donc une polarisation non nulle.
Pour autant, leur polarisation macroscopique reste nulle a champ électrique nul car
I’orientation des dipdles est affectée seulement par les forces de Coulomb. La loi d’évolution
de la polarisation est alors réversible en fonction du champ électrique. Les matériaux
ferroélectriques, en revanche, ont la particularité d’avoir leurs moments dipolaires couplés.
L’orientation des dipdles n’est alors pas seulement affectée par les forces électrostatiques
mais aussi par les dipoles voisins. C’est ce couplage qui constitue la ferroélectricité.

La Figure 1-11 illustre la dépendance en température, sous champ électrique et sous
contrainte mécanique, de la polarisation spontanée d’une maille cristalline de titanate de
plomb, matériau a la fois pyroélectrique et ferroélectrique. Etant donné que les
comportements pyroélectriques et ferroélectriques s’appuient tous deux sur la présence d’une
polarisation spontanée, toutes les observations faites a la section précédente s’appliquent aux
matériaux ferroélectriques. Ainsi, au-dela de sa température de Curie T., un matériau
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ferroélectrique ne 1’est plus car le couplage des moments dipolaires n’existe plus; les
moments dipolaires se réorientent aléatoirement de sorte que la polarisation spontanée
macroscopique est nulle. Si la température redescend en deca de T, cette orientation aléatoire
est conservée tant que le champ ¢électrique (Figure 1-11b) ou la contrainte mécanique (Figure
1-11c¢) subis par le matériau ne sont pas suffisamment élevés pour réorienter la polarisation
spontané¢e. Un champ électrique aura pour effet d’orienter la polarisation spontanée dans sa
direction. Une contrainte de traction/compression orientera la polarisation spontanée dans une
direction orthogonale a la direction d’application de I’effort (voir Figure 1-11b et c).

Il est important de noter que I’orientation de la polarisation spontanée des mailles
ferroélectriques n’est pas toujours aléatoire lorsque la température redescend en-dessous de
T.. Par exemple pour le titanate de plomb, la structure est cubique au-dessus de T ;
I’orientation aléatoire n’est donc pas préétablie du fait qu’aucune polarisation spontanée
n’existe. Ce n’est que lorsque la température est inférieure a T que les mailles retrouvent une
polarisation spontanée. Donc, si la température n’est pas uniforme au moment de la transition
de phase a T, on trouvera a la fois une structure quadratique et une structure cubique dans le
matériau. Les zones ou la structure est quadratique vont alors influer sur les mailles cubiques
a proximité. Passant de cubique a quadratique, ces mailles a proximité auront tendance a
orienter leur polarisation dans le sens des mailles quadratiques voisines déja existantes. Dans
ce cas, la polarisation spontanée macroscopique sera non nulle au terme du processus de
diminution de température. Cela se produit, par exemple, lorsque la température est relachée
trop rapidement.

Cubic Tetragonal et

® T +4 ® Q Figure 1-11: Mise en évidence de la

o 0O -2 —E M polarisation spontanée dans une maille

@ Pb +2 -Q cristalline ferroélectrique *°l. Transition
(b) de phase cubique a quadratique

(tetragonal) du titanate de plomb (a),
retournement de polarisation a 180°
induit par un champ électrique supérieur
au champ coercitif et retournement de
polarisation a 90° induit par une
contrainte de compression supérieure a la
contrainte coercitive.
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1.1.4.2 Microstructure en domaines

Etant donné que les mailles du réseau cristallin sont couplées les unes aux autres, on
peut observer des domaines dans le réseau cristallin ferroélectrique. Les domaines sont un
groupe de mailles cristallines dont la polarisation spontanée est identique (voir Figure 1-12).
On représente généralement les domaines par une surface fléchée. La fleche représente la
direction de la polarisation spontanée du domaine. Cette polarisation n’est autre que la somme
des moments dipolaires de chaque maille contenue dans le domaine. Ce que ’on appelle
« paroi d’un domaine » est la frontiere qui délimite les domaines. Cette frontiére est une vue
de P’esprit dans le sens ou le changement d’orientation est en réalité progressif. La paroi d’un
domaine n’est donc pas une ligne mais une zone d’orientation incertaine!'?!.

Cristal réel Modélisation

¢—o—0—09—0—0—9

oo
°o| o
P—0—0—0—0—0—9

' "le|lo|oe
o—O0—0—0—0—0—0
Figure 1-12 : Illustration d’une paroi de domaine séparant deux

domaines ferroélectriques.

Les domaines formés de mailles quadratiques ne peuvent prendre que 6 orientations
différentes (voir Figure 1-13a). Lorsqu’une paroi de domaine sépare deux domaines dont les
polarisations sont orientées de fagon opposées, elle est appelée paroi a 180°. Lorsqu’elle
sépare deux domaines de polarisations orthogonales, elle est appelée paroi a 90°. La Figure
1-13b donne une illustration, dans le plan, de la microstructure en domaine d’un monocristal
ferroélectrique. L’étendue de chaque domaine dépend de I’histoire thermo-électro-mécanique
du cristal. Par exemple, si I’on applique un champ électrique le long de 1’axe <010>, les
domaines dont la polarisation est orthogonale a cet axe, ou de sens opposé, réduiront en
volume au profit des domaines dont la polarisation est orientée dans le sens de ’axe <010>.
Cela aura pour conséquence d’augmenter la polarisation macroscopique le long de I’axe
<010>. A noter que la modification du volume des domaines s’effectue par un mouvement
des parois de domaine.
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(a) (b)
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Figure 1-13 : Orientations de la polarisation spontanée dans une maille cristalline (a) et
illustration d’une microstructure ferroélectrique a l’échelle des domaines (b).

1.1.4.3 Différentes échelles

Il est possible de fabriquer des monocristaux ferroélectriques a des échelles dépassant
le centimétre®®!. Pour ce type de matériau, on ne distingue que trois échelles principales :
I’échelle homogene macroscopique (ordre du millimétre et plus), I’échelle des domaines
(nanométre a micrométre) et ’échelle des mailles atomiques (Angstrom). Cependant, si un
monocristal offre de bonnes propriétés piézo€lectriques et ferroélectriques grace a
I’alignement unidirectionnel de la polarisation des mailles cristallines, celui-ci posséde de
mauvaises propriétés en tenue mécanique du fait de sa forte anisotropie et est, par ailleurs,
colteux a fabriquerl®”. Pour ces raisons, les matériaux ferroélectriques sont davantage
fabriqués sous forme de polycristaux. Les céramiques ferroélectriques polycristallines sont
ainsi formées de « grains » que 1’on agglomeére a partir d’une poudre. Chaque grain est un
monocristal ferroélectrique dont la taille est généralement de quelques micromeétres. Les
différentes échelles d’un polycristal sont illustrées en Figure 1-14.
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électrode

Céramique (mm)
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Stemmer et al. Alikin et al. Alikin et al. Malakooti and Sodano
Phil. Mag. A (1995) Materials (2017) Materials (2017) J. Appl. Phys. (2013)
Figure 1-14 : Les 4 principales échelles d’un polycristal ferroélectrique (image
d’aprés Stemmer et al.’"l, Alikin et al.*”! et Malakooti et Sodano’>).

1.1.4.4 Comportement macroscopique d’un polycristal

Le comportement macroscopique d’un polycristal ferroélectrique est majoritairement
affecté par le comportement des mailles cristallines et par les défauts internes au matériau
(défauts dans la structure cristalline et discontinuités du réseau aux joints de grains). D’un
point de vue ¢lectromécanique, a température constante, seuls les effets diélectrique,
piézoélectrique, ferroélectrique et ferroélastique peuvent étre observés dans les mailles
cristallines.

Les effets diélectrique et piézoélectrique ont ét¢ vus aux sections 1.1.1 et 1.1.2. On
notera toutefois que la microstructure d’un matériau ferroélectrique apporte de la non-linéarité
a ces effets puisque ’alignement des dipdles internes varie en fonction du champ ¢lectrique.
Pour cela, les constantes diélectriques et piézoélectriques des polycristaux se restreignent a
des champs électriques faibles et sont parfois annotées d’un astérisque (€35, d33, d3,) pour les
différencier des constantes monocristallines. Au-dela d’un champ électrique appelé « champ
électrique de seuil » (threshold field en anglais)**, ces constantes évoluent avec le champ
¢lectrique. Généralement, cette évolution est linéaire jusqu’a un second seuil ou I’évolution
croit de facon exponentielle. La zone d’évolution linéaire est appelée zone de Rayleigh*4.
Au-dela de cette zone, les constantes &35, dz3, d3; n’ont plus de sens a cause du
comportement ferroélectrique*.

Les comportements ferroélectriques et ferroélastiques sont hystérétiques. Cette
hystérésis est observable macroscopiquement en tragant la polarisation et la déformation en
fonction du champ électrique (Figure 1-15). Son origine provient, d’une part, des phénomenes
de friction se produisant dans le réseau cristallin lors du retournement de polarisation et,
d’autre part, des défauts présents dans le matériau. En effet, les défauts bloquent les parois de
domaine dans leur mouvement et renforcent ainsi I’hystérésis macroscopique.
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Figure 1-15 : Cycle D-E (a) et S-E (b) d’apreés'*®! et représentation de I’orientation de
la polarisation a ’échelle du grain et des domaines (c).

Les Figure 1-15a et Figure 1-15b montrent le comportement ferroélectrique
macroscopique observé classiquement pour un matériau ferroélectrique. La Figure 1-15a
montre le cycle de déplacement électrique en fonction du champ électrique (cycle D-E). Ce
cycle peut étre assimilé a la polarisation en fonction du champ ¢lectrique (cycle P-E) du fait
que le terme gy E est négligeable. La Figure 1-15b montre le cycle de déformation longitudinal
(dans la direction du champ électrique appliqué) en fonction du champ électrique (cycle S-E
ou cycle papillon). Les deux cycles se décrivent du point A au point F et se terminent en
revenant en A. Lorsque la courbe de polarisation passe a P = 0 (entre les points B et C ou E
et F), la polarisation spontanée moyenne des grains s’inverse. Le champ électrique E. pour
lequel P(E;) = 0 est appelé champ électrique coercitif. Ces cycles P-E et S-E se mesurent en
appliquant un champ électrique périodique (classiquement sinusoidal ou triangulaire) au
matériau ferroélectrique. La Figure 1-15¢ schématise [’état de polarisation de la
microstructure a 1’échelle des grains et des domaines tout au long de la sollicitation. Dans
cette figure, les défauts du matériau susceptibles de bloquer les parois de domaines dans leurs
mouvements ne sont pas représentés. Les points A et D correspondent a la polarisation
rémanente P. du matériau, lorsque celui-ci n’est plus sous sollicitation (E = 0). Les points C
et F correspondent a I’état de saturation : I’orientation des grains est unidirectionnelle.

La Figure 1-16 montre le comportement ferroélastique a champ électrique nul. La
Figure 1-16a représente I’évolution de la contrainte en fonction de la déformation et la Figure
1-16b représente 1’évolution de la contrainte en fonction de 1’induction électrique. A 1’¢état
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initial (1), le matériau est considéré polarisé (point A de la Figure 1-15). Jusqu’a la contrainte
maximum (ici 85 MPa), le matériau se dépolarise par réorientation des domaines dans les
directions orthogonales a celle de la contrainte. Lorsque le matériau est déchargé a contrainte
nulle, la déformation et 1’induction électrique augmentent jusqu’au point (2). Il faudra noter
qu’en ce point, le matériau n’est toujours pas dépolarisé puisque 1’induction électrique est non
nulle. Pour arriver a une dépolarisation totale, une contrainte supérieure a 85 MPa est
nécessaire.

(a) () (1) (b)
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Figure 1-16 : Comportement ferroélastique d’un matériau ferroélectrique polarisé
d’apres’?®l, Courbe contrainte-déformation (a) et contrainte-induction électrique (b).

1.2 Caractérisation matériau pour la conception de systemes

Les matériaux pi¢zoélectriques et ferroélectriques sont de plus en plus utilisés dans les
appareils électriques, mécaniques et mécatroniques. Leur couplage électromécanique et la
diversité de leurs caractéristiques permettent a ces matériaux de se positionner la ou les autres
convertisseurs électromécaniques s’averent peu performants. Les intéréts technologiques et
I’é¢tendue des applications des matériaux piézoélectriques et ferroélectriques sont abordés ci-
dessous. Pour toutes les applications présentées, le matériau est 1’élément central puisqu’il est
directement a ’origine de la conversion d’énergie électromécanique. Par conséquent, le
fonctionnement de ces applications dépend en majeure partie du bon fonctionnement et du
bon dimensionnement du matériau. C’est pour cela que ses caractéristiques de fonctionnement
et I’évolution de ces caractéristiques avec des variables externes (température®>-38]
contraintel*® 3411 champ électrique!***4), fatiguel!® 2% 45 46] et vieillissement!*)) se trouvent
étre des sujets d’étude majeurs. Cette thése s’inscrit dans la continuité de ces études de
caractérisation et se positionne dans la caractérisation macroscopique des matériaux
ferroélectriques. Les raisons pour lesquelles la caractérisation macroscopique des
comportements piézo- et ferro-électriques suscite toujours autant d’intérét pour la
communauté scientifique sont abordées au point 1.2.3.

1.2.1 Applications de la piézoélectricité

Les matériaux piézoélectriques sont a la base de nombreuses applications au sein des
thématiques d’actionnement*’), de mesure!*®°% de récupération d’énergie® 2, de
transformation d’énergie®! ou d’acoustique®. En effet, ces matériaux possédent des
propriétés variées. La fréquence d’utilisation, par exemple, peut aller du statique a plusieurs
centaines de mégahertz pour les applications de transduction ultrasonorel®¥. Le coefficient
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piézoélectrique d33 varie de 0 pm/V a environ 750 pm/V pour les polycristaux et peut
dépasser 2500 pm/V pour les monocristaux'>*! (voir Tableau 1-II). Le coefficient de couplage
¢lectromécanique k;;, qui correspond au rapport de conversion de I’énergie €lectrique en
énergie mécanique, est aussi a considérer. Celui-ci peut atteindre 70% pour les céramiques
PZT et méme 90% pour les monocristaux (voir Tableau 1-1I).

En termes d’actionnement, d’aprés Lang et al.!®), les matériaux piézoélectriques sont
classiquement capables de produire des contraintes allant jusqu’a ~10 MPa et peuvent se
déformer jusqu’a ~1% (voir Figure 1-17). On notera toutefois que I’on peut trouver dans la
littérature des contraintes produites allant jusqu’a 70 MPa a déformation nulleP®”). Ces
matériaux transmettent donc des efforts non négligeables et leurs faibles déplacements ne sont
pas toujours problématiques puisqu’ils permettent la réalisation d’appareil de positionnement
dont la résolution peut atteindre 20 nm®®!,
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Figure 1-17 : Comparaison de différents matériaux actifs et technologies
d’actionnement d’aprés 1%/,

Les matériaux piézoélectriques peuvent délivrer de fortes densités d’énergie (environ
10 MJ/m?® d’aprés la Figure 1-17). IlIs permettent la réalisation de systémes compacts et
performants et sont par conséquent de plus en plus utilisés dans des applications embarquées.
Par ailleurs, dans I’automobile par exemple, on les trouve aujourd’hui dans les injecteurs des
moteurs thermiques!!!. En effet, en plus de leur faible consommation énergétique, ils peuvent
fonctionner sur une large gamme de température (-55°C a 150°C d’aprés Randall et all')).
Notamment, la fréquence d’utilisation du matériau permet de pouvoir piloter le débit
d’injection de carburant en temps réel.

Le second point qui rend ces matériaux adaptés aux systémes embarqués concerne leur
taille puisque ceux-ci sont communément produits de 1’échelle micrométrique a 1’échelle
millimétrique. IIs peuvent donc étre insérés dans des espaces confinésl®> % et peuvent
permettre la conception de Microsystemes Electromécaniques (MEMS) tels que les micro-
interrupteurs (500 x 500 x 10 pm? pour le micro-interrupteur de Chapuis et al.[®"). 11 est aussi
possible de réaliser des actionneurs a géométrie complexel®?! ce qui multiplie les solutions
possibles d’actionnement. Cela est d’autant plus intéressant que la géométriec méme du
matériau peut €tre variée : ceux-ci peuvent étre produits aussi bien sous forme massive
(cylindre, parallélépipéde, disque, anneau) qu’en film ou sous forme composite!®),
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Matériau k33 d33 d31 d15 S33 (pmz/N)
(%) em/V) | (pm/V) | (pm/V)

Quartz (alpha) > 5-30 2,29 - 0,68 ~10
PbZro.5:Tio4303 ) 55 117 -44 .4 - 11,5
Pb0.990(ZrTig.47(Sbo.67Nbo 33)0.08)O3 69 500 -210 - 19
(PIC 151, PI Ceramics GmbH)
NCES55 (Noliac) 72 670 -260 - 21
Titanate de baryum (BaTiOs) (¢! 49 191 -79 270 6,8 — 8,93
PMN-0.33PT (monocristal) [** - 2523 - -
PZT 5H [ - 593 -274 - -
PZT4 70 289 - -126 -
PZTS8 64 225 -971631 -97 -
BiScO3-PbTiO3-Mn 69 360 - 520 -
BaTiO3-CaTiO3-Co 46 150 - - -
KNN-KCN 55 90 - 125 -
BNT-BKT-BT-Mn 46 96 - 153 -
<001> Mn:PINMNT 90 1200 - - -
<110> Mn:PINMNT &9 900 - - -
PZT5A 71 370 -171 - -
PbTiO3 40 50 - 40 -
BiScO3-PbTiO3 69 401 - 520 -
Lead metaniobate - 100 - 50 -
BisTi3012 0.09 18 - 16 -
LiNbO3 - 6 -1 68 -

Tableau 1-1I : Coefficient de couplage k33, coefficients piézoélectriques
d33, d3; et dq5 et souplesse s33 pour différents matériaux piézoélectriques a 25°C. Les
valeurs dans I’encadré en gras sont d’apres (%%, Les valeurs du PIC 151 et du NCES5
sont les valeurs fournies par le constructeur. Pour les autres matériaux, les sources sont
données dans le tableau.

1.2.2 Applications de la ferroélectricité

Les applications exploitant les propriétés ferroélectriques des matériaux
ferroélectriques sont bien moins nombreuses que celles exploitant leurs propriétés
piézoélectriques. En effet, le comportement ferroélectrique est fortement non linéaire et
dissipatif puisqu’il fait intervenir des mouvements de parois non réversibles (champ électrique
coercitif du cristal dépass¢ ou parois de domaines accrochées a des défauts). La
ferroélectricité apporte ainsi une difficulté d’asservissement et une baisse de rendement
énergétique. Cependant, il existe des applications dont la grandeur d’intérét est justement la
dissipation. Ainsi, les matériaux ferroélectriques sont employés au seins de filtres
d’électronique analogique!®”!. Leur avantage, vis-a-vis des filtres classiques, est qu’ils rendent
possible I’ajustement de la bande passante du filtre par champ électrique.

D’autres applications exploitent la propriété bistable du cycle hystérétique P-E. Ainsi,
il est possible de réaliser des mémoires non-volatiles dont I’accés en lecture, pour un bit, est
inférieur 4 5 ns et dont la durée de vie surpassait 10'2 cycles P-E dés 1992[°%]. Des oscillateurs
ferroélectriques peuvent étre aussi congus avec des fréquences de fonctionnement allant du
quasi-statique au GHz selon le dimensionnement du condensateur d’oscillation!®],
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Enfin, les matériaux ferroélectriques possédent une forte permittivité relative
(supérieure a 1000, voir PbZro.52Tio4s03, PIC151, NCES5 et BaTiOs, Tableau 1-I). Cette
caractéristique est intéressante, par exemple, pour les applications de type transistor a
structure métal-oxide-semiconduteur (MOS) ou la permittivité doit étre maximisée!’” "1, Par
ailleurs, la dépendance non linéaire de la permittivité en fonction du champ électrique rend
ces matériaux avantageux dans le domaine des capacités a haute tension!”*!l,

1.2.3 Nécessité d’outils de caractérisation expérimentaux

Comme il a été vu a la section 1.1.4, le comportement ferroélectrique est fortement
non linéaire. Cette non linéarité est aussi bien retrouvée dans les courbes usuelles de
comportement P-E, S-E, o-P et 0-S que dans les constantes diélectriques, piézoélectriques et
¢lastiques (&, dim €t Spn). En effet, les comportements ¢€lastiques, di€lectriques et
piézoélectriques sont en réalité¢ couplés a la ferroélectricité. Les constantes précédemment
citées varient en fonction de I’orientation de la polarisation des domaines et en fonction de
leur fraction volumique. Par ailleurs, dans un polycristal, les repéres principaux de chaque
grain (voir Figure 1-13a) ne sont pas identiques. Ceux-ci sont orientés selon des angles
distribués aléatoirement et de plus, dans le cas d’un polycristal texturé, la loi de répartition
n’est pas uniforme. La structure polycristalline complexifie donc d’autant plus Ia
détermination des tenseurs &;;, dipy, €t Spp,.

L’influence de la température est aussi un sujet d’étude complexe. On sait qu’au-dela
de la température de Curie, le matériau perd sa polarisation spontanée macroscopique. Or, ce
phénoméne n’est pas discontinu a T, les propriétés électromécaniques du matériau varient
bien avant que cette température soit atteinte”!. Pour des polycristaux et monocristaux, on
observe par exemple, dans les travaux de Schader et al.l’”! et Kaeswurm et al.%), de fortes
variations des propriétés di¢lectriques et piézoélectriques entre 25°C et 100°C.

Les complexités citées ci-dessus rendent difficile la conception des systémes piézo- et
ferroélectriques. L’optimisation du point de fonctionnement de ces systémes, par exemple,
nécessite des travaux de recherche spécifiques a chaque application. Un tel travail de
dimensionnement est fastidieux et n’est parfois pas envisageable pour des raisons de cott. Par
conséquent, les systémes piézoélectriques sont bien souvent dimensionnés de maniére
empirique. Ils sont ainsi peu optimisés, les performances des matériaux sont alors sous
exploitées.

Afin d’aider a la conception de systémes piézoélectriques, de nombreux modeles ont
été développés pour décrire, a 1’échelle macroscopique, les phénoménes issus des
comportements piézoélectrique et ferroélectrique® 7+ (modeles phénoménologique).
Cependant, ces modeles sont limités car ils omettent la microstructure et les phénomenes
physiques internes au matériau. On peut citer, par exemple, I’effet des joints de grains, de la
taille des grains sur le comportement!’” ou encore la présence de défauts structuraux dans le
réseau cristallinl”® 71, Certains modéles physiques, tels que les modéles basés sur une
représentation microstructurelle®-*¥ sont eux plus propices a la prise en compte de tels
phénomenes. En effet, ces modeles sont modulaires et rendent tout a fait possible la prise en
compte de mécanismes jusqu’ici non identifiés ou négligés.

Ces modeles ont cependant besoin d’outils expérimentaux pour quantifier leur
pertinence et pour identifier les phénomenes physiques qui restent a étre modélisés. Par
ailleurs, la conception méme de systémes piézoélectriques nécessite des outils de
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caractérisation expérimentale avancée. Les méthodes macroscopiques de caractérisation
actuelles n’offrent qu’une vue moyenne du comportement ferroélectrique. Pour la
polarisation®! par exemple, les méthodes de mesure existantes ne donnent accés qu’a la
polarisation moyenne du matériau. De la méme manicre, les mesures de déformation
macroscopique se font classiquement par jauges de déformation® ou LVDT®" (Linear
Variable Differential Transformer). Ces deux méthodes de mesure permettent seulement une
mesure scalaire moyenne de la déformation des échantillons. Il n’est donc pas possible
d’étudier le comportement ferroélectrique de maniére locale (2 une échelle inférieure au
millimetre) et il n’est pas non plus possible de caractériser les conditions d’essai. Par
conditions d’essai, dans le cadre de cette thése, on entend : homogénéité du comportement
dans le matériau et homogénéité du chargement (effets de bords et conditions aux limites).
Cette thése s’inscrit dans la volonté d’apporter une réponse a ces problématiques
expérimentales.
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Conclusion

Les matériaux piézoélectriques et ferroélectriques sont des matériaux diélectriques. Ils
se polarisent et se déforment par électrostriction sous champ électrique. La propriété
piézoélectrique confeére en plus au matériau la possibilité de se polariser sous contrainte
mécanique et aussi de se déformer sous champ électrique. Les matériaux ferroélectriques,
quant a eux, sont des matériaux piézoélectriques polaires et leur polarisation est orientable par
champ électrique ou contrainte mécanique externe.

Les propriétés micro-structurelles qu’apporte la ferroélectricité rendent les propriétés
diélectriques, piézoélectriques et pyroélectriques fortement non linéaires. Ces non linéarités
proviennent majoritairement de la réorientation possible de la polarisation spontanée
cristalline avec la température, la contrainte et le champ électrique. De tels couplages rendent
le comportement des matériaux ferroélectriques complexe a modéliser. Les travaux de
modé¢lisation sont tributaires des outils de caractérisation expérimentale, car ils identifient les
comportements physiques agissant au sein de ces matériaux et permettent de valider les
modeles, donc de concevoir des systémes aux propriétés optimisées.

A D’échelle macroscopique, les hypothéses faites sur les conditions d’essai peuvent
étre une source d’erreur des modeles de comportement ferroélectrique. Or, il existe des
techniques expérimentales permettant justement de caractériser les conditions d’essais. Une
de ces techniques expérimentales, la Corrélation d’Images Numériques, pourrait révolutionner
la maniére dont le comportement ferroélectrique est caractérisé. C’est dans ce cadre que la
Corrélation d’Images Numériques est introduite au chapitre suivant.
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Chapitre 2  Corrélation d’Images
Numériques pour la mesure de
déformations

La Corrélation d’Images Numériques (CIN) est une technique permettant de quantifier
les déplacements d’objets en mouvement a partir d’images. Cette technique offre une
précision de mesure impressionnante puisqu’il est possible de mesurer des déplacements bien
inférieurs a un pixel. Par ailleurs, cette technique permet une mesure sans contact, fournit une
cartographie 2D ou 3D des déplacements et ne présente pas de limitation de 1’échelle de
mesure. Ces avantages ont permis a la CIN d’étre largement employée en mécanique des
matériaux, notamment pour 1’évaluation de déformations.

La CIN n’est en revanche pas une technique clé en main. Celle-ci nécessite de
I’expertise. En effet, les algorithmes numériques de CIN introduisent des erreurs qui
dépendent des parametres de corrélation fixés par 1’utilisateur. De plus, les programmes de
CIN sont sensibles a la qualité des images numériques qui leurs sont fournies. Avant de
déployer un banc de mesure CIN, il est ainsi important de comprendre sur quoi sont basés les
algorithmes de CIN et comment ceux-ci interagissent avec les données d’entrée.

Nous verrons dans ce chapitre le principe de la CIN et ses champs d’application. Nous
verrons aussi comment un algorithme de CIN est composé et quelles sont les erreurs
introduites par celui-ci. Une des sources d’erreur étant la bonne qualité des images
numériques, celle-ci a fait ’objet d’une étude spécifique. Nous répondrons donc a la
question : « Qu’est-ce qu’une bonne image pour la CIN ? ». Ce chapitre permet d’introduire
les notions et connaissances pré-requises pour la conception d’un banc de mesure CIN
(abordé¢ au chapitre suivant).
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2.1 La CIN : un outil de mesure de déplacement

2.1.1 Principe général de la CIN
2.1.1.1 Description et applications

La Corrélation d’Images Numériques (CIN) est une technique permettant la mesure de
déplacements se produisant entre deux images d’une méme sceéne. On la dit numérique car,
historiquement, celle-ci a été introduite pour les images numériquest®!. Lorsque la CIN est
employée a des fins expérimentales, il convient de distinguer la mesure et le calcul de
corré¢lation. La mesure concerne ’acquisition des images tandis que la CIN est I’opération
permettant d’extraire et de quantifier les déplacements observés dans ces images. L’outil
permettant de réaliser le calcul de corrélation est un programme informatique. Il en existe
aujourd’hui plusieurs avec des algorithmes variés et adaptés a des cas de mesure spécifiques
(grands déplacementst®], petits déplacements®!, calcul rapide®!! ou grande précision®?). Ces
programmes peuvent étre open sourcel®” °!1 ou non!! et étre distribués gratuitement®! ou a
des fins commerciales!®*%],

On notera qu’il existe deux types de corrélation d’images : la corrélation dans le plan
(CIN 2D) et la stéréocorrélation (CIN 3D). La CIN 2D permet d’obtenir des déplacements qui
ne se produisent que dans le plan de I’image. A ce titre, la Figure 2-1 montre les données
d’entrée et de sortie types d’un logiciel de CIN 2D. La Figure 2-1a montre les images de
référence et aprés déformation d’une piéce mécanique trouée sous traction verticale. La
Figure 2-1b montre les déplacements, calculés en pixels, qui se sont produits entre les deux
images. Uz correspond aux déplacements verticaux (axe x3), U; correspond aux déplacements

horizontaux (axe x;) et U représente 1’amplitude et la direction des déplacements totaux.
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Figure 2-1 : Illustration des données d’entrée-sortie d’un programme de CIN classique.
Images fournies au programme de CIN (a) et déplacements en pixels calculés par le programme
(Correli RT3°%) (b). Les images (a) proviennent de la société savante SEM (Society for
Experimental Mechanics) et sont libres d’accés”’.

Concernant la CIN 3D, celle-ci permet d’obtenir, en plus de la CIN 2D, les
déplacements qui se produisent hors plan. Pour cela, une seconde image de la scéne doit étre
prise simultanément a partir d’un point de vue différent. Cette seconde image permet de
reconstruire la troisiéme dimension manquante®®], de la méme maniére que les yeux de
I’homme permettent d’apprécier le monde en 3 dimensions. Les mesures expérimentales
nécessitent généralement deux caméras. Les applications de la CIN 3D sont multiples, les plus
connues sont la numérisation 3D?), les essais de déformation de structures 3D (par exemple,
I’implosion de cylindres sous pression externe!!®) et les essais dynamiques de structures
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(observation de modes de vibration!°!!). Cependant, dans cette thése, seule la CIN 2D sera
abordée. La justification du choix de la CIN 2D par rapport a la CIN 3D est abordée dans le
chapitre suivant.

Les caractéristiques de la CIN en général sont décrites ci-dessous. Quelques exemples
d’application sont donnés afin de mettre en évidence les champs d’application de la
technique.

- Controle non destructif :

La CIN est une méthode de mesure sans contact. On la retrouve donc dans des
applications ou I’environnement est hostile, par exemple en présence de fortes températures

(1200°CH191) " de moyenne et haute tension!!%* ou encore pour I’étude d’effets explosifs''4.

- Origine des images :

La CIN peut s’appliquer a tous types d’images, quelle que soit la technique d’imagerie
utilisée. De maniére non exhaustive, on pourra trouver des applications utilisant des images
optiques (Figure 2-1), rayon X!%! ou rayonnement thermique (infrarouge!'*). La CIN peut
donc aussi bien réaliser des mesures en surface qu’en volume selon la technique d’imagerie
choisie.

- Echelles de mesure :

Il n’existe aucune limitation, associée aux algorithmes de CIN, de I’échelle de mesure.
La méthode est essentiellement limitée par les différentes technologies d’imagerie.
Actuellement, on peut trouver des applications visant a étudier des déformations ou
déplacements de 1’échelle nanométrique!'®”! a 1’échelle kilomeétrique!'%®],

- Mesure de champs :

Une des caractéristiques principales de la CIN est qu’elle permet de réaliser des
mesures de champs de déplacements 2D ou 3D. C’est-a-dire qu’elle permet de cartographier
les déplacements d’objets ou leur déformation. Cette propriété est recherchée dans de
nombreuses applications telles que la détection de fissures!!”’]| I’évaluation de contraintes
résiduelles d’une piéce mécanique aprés usinage!''’) la cartographie des déplacements
géomorphologiques (tels que le déplacement des montagnes alpines a long termel!%l) ou
encore dans 1’é¢tude de la migration des cellules biologiques pour comprendre par exemple
’autoréparation des plaies ou le développement des cancers ou des embryons!!!!l,

- Fréquences :

On considere en CIN deux fréquences caractéristiques : la fréquence temporelle et la
fréquence spatiale. La fréquence temporelle correspond a la vitesse a laquelle un mouvement
est échantillonné et se mesure en images par seconde (ou, de maniére équivalente, en Hz). Les
caméras actuelles permettent de réaliser des acquisitions a des fréquences dépassant le MHz.
On trouve ainsi dans la littérature, par exemple, des mesures de CIN atteignant 1 MHz (et
théoriquement 200 MHz)!!!21,

La fréquence spatiale (en px' ou mm™) correspond a la fréquence de variation du

champ de déplacement ou de déformation dans I’image. C’est donc la fréquence spatiale de
I’onde mécanique qui se propage dans I’objet mesuré. La fréquence spatiale maximum
observable est liée a la fréquence d’échantillonnage spatiale du systéme optique (optique et
caméra). Celle-ci est I’inverse de la période d’échantillonnage, qui correspond a la distance
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physique imprimée sur chaque pixel. Par exemple, si ’on imprime un objet de 4 mm sur un
capteur 1D de 4000 px, alors la période d’échantillonnage est de 4 um (sous-entendu,
4 um/px). La fréquence spatiale maximum accessible dépendra de la technologie d’imagerie
utilisée. A titre d’exemple, on peut trouver dans la littérature des variations de déformation
étudiées a I’échelle du micrométre, a I’aide d’un Microscope Electronique a Balayage
(MEB)!131,

Il faudra noter que la fréquence spatiale est aussi limitée par 1’algorithme de
corrélation. La corrélation ne donne pas un déplacement moyen pour chaque pixel mais pour
des groupes de pixels (appelé « imagettes » ou « subsets » en anglais, voir section 2.1.1.2). La
résolution spatiale d’une mesure par CIN dépend donc de la fréquence d’échantillonnage
spatiale du systeme optique ainsi que de la taille des imagettes choisies lors de la corrélation.
La CIN a donc le désavantage d’étre un filtre passe-bas. Dans le cadre de cette these, les
phénomenes physiques étudiés seront de basses fréquences spatiales. Nous n’observerons que
des successions d’états quasi-statiques. La fréquence spatiale des signaux étudiés ne sera donc
pas abordée dans ces travaux.

- Résolution en déplacement :

On pourrait penser que la résolution en déplacement d’un algorithme de CIN est
limitée a la période d’échantillonnage spatiale des images numériques (c’est-a-dire a 1 px).
Cependant, I’information contenue dans les images permet, par interpolation, de détecter des
déplacements plus petits. On parle alors de résolution sub-pixel. Les programmes de CIN
peuvent classiquement atteindre une résolution inférieure a 0,01 px®" !4, Cette valeur ne
vaut cependant que pour le programme en lui-méme. Elle correspond a la résolution
numérique du calcul et cette résolution ne prend pas en compte la résolution de la mesure,
c’est-a-dire, la qualité des images fournies au programme. L’influence de la qualité¢ des
images sur la corrélation a été traitée dans cette these et est présentée en section 2.3.

En termes de distance physique, la résolution dépendra de la période d’échantillonnage
utilisée. Dans les travaux de Sun et al.''>! par exemple, un microscope optique est utilisé pour
la mesure de déformation par CIN. La résolution en déplacement de la chaine de mesure
complete (optique et programme de corrélation) est de 0,07 px et le rapport de grandissement
maximum est de 0,5 pum/px. La résolution en déplacement physique est donc de
0,07 x 0,5=0,035 pum soit 35 nm. Dans les travaux de Bickel et all'®l en revanche, la
résolution en déplacement est de 0,12 px pour une période d’échantillonnage de 0,25 m/px. La
résolution en déplacement physique est alors de 30 cm.

2.1.1.2 Principe historique

La corrélation d’images numériques 2D a été introduite par Sutton et al. en 1983381,
Dans leurs travaux, les auteurs proposaient un algorithme numérique permettant de calculer
les déplacements entre deux images monochromes d’une méme sceéne a partir du produit de
corrélation :

f ®g)@) = j F(Wg(h +7)dh, @-1)

ou f et g sont respectivement les images de référence et déformée, h est la coordonnée 2D
(x1; x3), f(h) et g(h) représentent I’amplitude du niveau de gris de g et f a la coordonnée h
et T est la quantité (74; 73) de translation de g par rapport a f.
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Or, les images sont ici discrétes et définies sur un ensemble de définition fini £2. On
peut les modéliser par des matrices 2D ou chaque valeur correspond a un niveau de gris.
L’équation (2-1) devient alors :

F@Pll= > flhlglh+7l 2-2)

hen

Le principe de ce produit de corrélation est de translater I’image g par rapport a f
d’une quantité 7 et de quantifier, pour ce 7, leur ressemblance par superposition. Si 1’on fait
I’hypothése de conservation des niveaux de gris!®®l, alors le produit de corrélation posséde la
propriét¢ d’avoir un maximum absolu lorsque les deux images f(h) et g(h+ 1) se
confondent. Par « se confondent », on entend que 1’on a retrouvé I’image g dans I’image f a
la position T = T,,4,. Sachant que g et f sont deux images du méme objet, 7,,,, représente le
déplacement de cet objet.

A TI’issue de la corrélation, le déplacement trouvé correspond au déplacement moyen
du centre de I’image. Afin d’obtenir un champ de déplacements 2D plutét qu’un point de
déplacement, Sutton et al. (1983) ont proposé dans leur algorithme de diviser les images en
« imagettes » carrées (« subset » en anglais, voir Figure 2-2). La corrélation est alors réalisée
sur chaque imagette indépendamment. Cette méthode est appelée CIN locale. Le nombre de
points présents dans le champ est fonction de la taille des imagettes et de leur chevauchement.
Plus les imagettes sont petites, plus le champ posséde une résolution spatiale fine, mais plus
I’erreur sur le déplacement de chaque imagette augmente!''® 71 Avant d’étre divisées en
imagettes, les images peuvent étre rognées pour restreindre le domaine d’étude a une région
d’intérét (ROI, Region Of Interest).

Reference
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Figure 2-2 : lllustration de I’algorithme de corrélation initialement employé par
Sutton et al.l*®/,

Il est important de comprendre que le produit de corrélation n’est pas la seule méthode
permettant de quantifier des déplacements a partir d’images numériques. Depuis 1983,
d’autres approches ont émergé telles que la soustraction directe des images (pixel a pixel)
associée a une minimisation aux moindres carrés!!!'® 91 Le mot « corrélation » de CIN ne fait
donc pas, ou plus uniquement, référence au produit de corrélation. Il faut ’entendre dans le
sens du mot « comparaison ».
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2.1.2 Champs d’application en mécanique des matériaux

En mécanique des matériaux, un des axes d’étude concerne le couplage qui existe
entre des variables de chargement (température, contrainte, champ électrique,...) et la
déformation du matériau. Or, la déformation infinitésimale dérive des déplacements :

g = 1 (’)ul- n au]
b 2 ax] axi ’ (2-3)

ou §;; est le tenseur des déformations, u est le vecteur déplacement défini dans la base
orthonormée (0; X7, X3, X3) et i, j sont des indices allant de 1 a 3. Ainsi, il est aisé de remonter
aux déformations a partir d’'un champ de déplacement obtenu par CIN. En ce sens, il est
possible d’utiliser la CIN pour la caractérisation mécanique des matériaux.

La CIN permet de réaliser des mesures de déformation dans des conditions trés
diverses, sous en haute température!'®?, en grandes déformations’®’, a haute vitesse de
déformation!?%], en régime explosif [!%. La CIN est utilisée classiquement pour des essais de
fatigue'?!! ou de vieillissement!!??! et est devenue un standard pour les essais de traction
simplel'2], compression simple!'?#), cisaillement!!?], torsion!'?®! et flexion plane simple!!?7].
Les matériaux de structure ne sont pas les seuls a étre étudiés. Les matériaux actifs font aussi
I’objet d’essais expérimentaux employant la CIN. Les alliages a mémoire de forme (couplage
thermo-mécanique) ont ainsi été¢ étudiés en fatigue!'®, pour comprendre les micro-
mécanismes a I’ceuvre dans le matériaul'>”! ou pour comprendre leur comportement lorsqu’ils
sont structurés sous forme de cable!!*"). De la méme maniére, les matériaux magnétostrictifs
(couplage magneto-mécanique) sont étudiés par CIN pour caractériser 1’hétérogénéité de
déformation au sein de composites ou de structures hétérogénes!'3!: *2I. Les matériaux
piézoélectriques (couplage electro-mécanique) ne font pas exception et ont été étudiés par
CIN pour comprendre 1’apparition et la propagation de fissurest!'3® 1341,

Plus récemment, la CIN a ét¢ employée pour caractériser le comportement
ferroélectrique d’un PZT de 0,5 mm sous un champ électrique maximum de 2000 V/mm!!3],
La constante piézoélectrique d,s (cisaillement) d’une plaque mince ferroélectrique a aussi fait
’objet de mesures par CINP? Par la suite, le comportement d’un matériau ferroélectrique a
été caractérisé sous 2000 V/mm, dans un liquide isolant, et les conditions d’essai ont été
qualifiés grace a ’évaluation de champs de déformation!'*®). La CIN a ensuite été utilisée pour
la caractérisation du comportement ferroélastique de 0 a 400 MPal!*"). Dans ces deux études,
la qualité optique des images n’était pas optimisée pour la corrélation (mesure effectuée sous
texture naturelle). La précision des mesures par CIN est donnée a 6,5 % 1072 px en
déplacement!!*), En déformation, I’erreur est de 107° pour une régression linéaire du champ
de déplacement sur 1800 px'*®). Ces précisions ont été atteintes pour des imagettes de taille
15 px et pour un chevauchement des imagettes de 5 px.

La perspective d’utilisation de la CIN au sein des matériaux ferroélectriques ne
s’arréte pas la. Cette technique pourrait permettre a terme de caractériser des conditions
d’essais expérimentales plus complexes telles que la caractérisation de comportements sous
sollicitations couplées (couplage électrique, mécanique et/ou thermique). C’est dans cette
optique que cette thése s’inscrit. Par ailleurs, cette thése laisse en perspective d’autres types
d’utilisation de la CIN tels que I’étude de cas hétérogénes (géométrie complexe ou
sollicitation hétérogene).
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2.1.3 Banc optique pour les essais matériaux

Lorsque 'on réalise des essais sur des matériaux en employant la CIN, il est
primordial de connaitre I’erreur de mesure ainsi que l’erreur de 1’algorithme sur les
déplacements et les déformations. Dans ce chapitre, nous n’aborderons que les erreurs liées a
I’algorithme de corrélation. Cependant, ’erreur de 1’algorithme est en partie dépendante de
I’information contenue dans les images. Si ’on souhaite optimiser I’erreur en agissant sur
I’information contenue dans les images, il est important d’avoir en téte comment ces images
sont produites. Pour cela, cette section décrit de maniere globale la chaine de mesure type
d’un dispositif optique dédié a la CIN (Figure 2-3).

La Figure 2-3a montre les éléments de base d’un dispositif optique d’acquisition
d’images : I’objet mesuré, le systeéme optique, I’image et le capteur optique. La Figure 2-3b
montre la modélisation de cette chalne de mesure telle qu’on la congoit en optique
géométrique. L’objet contient I’information optique réelle que 1’on souhaite mesurer.
L’information correspond a une fonction f,(h) d’intensité lumineuse continue ou h est un
couple de coordonnées réelles. Le systéme optique correspond a une association de lentilles et
diaphragmes. Il permet de produire une image de I’objet. Cette image se trouve dans le plan
image et correspond a une fonction f;(h). Le capteur est une grille plane de récepteurs
optiques (photosites). Cette grille est placée au plan image et échantillonne la fonction f; (h)
afin d’obtenir une image numérique f,[h,] ou h, est un couple de coordonnées discretes.
C’est cette fonction f,[h,,] qui sera stockée sur un ordinateur, dans un fichier image, et c’est
cette fonction qui sera corrélée par 1’algorithme de corrélation (voir section 2.1.1.2).

(a)
. .| [ Traitement |
Objet Caméra .
d’images
fo f1 f2
(b) A
Foyer
fo Principal
Image E
B Foyer B - - T
Principal f 1
Objet =
N = /2

Figure 2-3 : Représentation d’une chaine de mesure optique. Détails des éléments
optiques (a) et modélisation géométrique (b).
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2.2 Technique numérique

Afin de calculer des déplacements entre deux images, les programmes de corrélation
basent leurs algorithmes sur trois étapes principales: la comparaison, 1’interpolation et
I’évaluation du champ de déplacement. Ces étapes sont décrites ci-dessous dans le cadre
d’une approche locale (basée sur des imagettes). Ensuite, les approches globales sont
introduites et le fonctionnement du programme de corrélation global CorreliRT3!?), utilisé
dans cette theése, sera abordé. L’intérét majeur des programmes de CIN étant 1’acces a la
déformation en mécanique des matériaux, le calcul de cette grandeur sera explicité. Dans une
derniére partie, I’incertitude liée au calcul numérique sera évoquée.

2.2.1 Comparaison

Cette premicre étape consiste a comparer, pour différentes positions, les imagettes de
référence avec I’image déformée. Pour une imagette, lorsque I’on atteint un maximum global
de ressemblance, on consideére que 1’on a retrouvé sa position apres déformation et donc, son
déplacement. Afin de quantifier cette ressemblance pour une position donnée, les algorithmes
de corrélation s’appuient sur I’hypotheése que le flux d’information optique est conservé
pendant la transformation. Ainsi on peut considérer :

fh) = g(h+u(h)), (2-4)

ou f(h) est I'image de référence, g(h) I'image aprés déformation, u(h) le champ de
déplacement entre les deux images et h la position dans I’image. La quantité g(h + u(h)) est
I’image g(h) translatée de u(h). Selon cette hypothese, la soustraction de f(h) et g(h +
u(h)) doit étre nulle. Par conséquent, pour trouver u, une possibilité est de soustraire f et g
en imposant différents champs de déplacement. Cette soustraction crée une fonction
résiduelle. Le champ de déplacement u est trouvé lorsque cette fonction résiduelle est au plus
proche de la fonction nulle. Le terme « au plus proche » est classiquement défini au sens des
moindres carrés. C’est-a-dire que la fonction résiduelle est élevée au carré, puis sommée sur
son domaine de définition {2 afin de laisser place a un terme scalaire nommé résidu. Ainsi, la
fonctionnelle de comparaison & minimiser est :

®2 = j (F(h) — glh + u(h)])?dx, (2-5)
n

avec @2 le résidu scalaire devant étre minimisé. Cet outil de quantification de ressemblance
est appelé somme des différences carrées (Sum of Squared Difference, SSD).

Etant donné que cette comparaison se fait pour différents déplacements imposés, les
algorithmes doivent résoudre le probléme de maniere itérative. Un champ de déplacement
initial est alors imposé, puis celui-ci est affiné au cours des itérations afin que le résidu @2
converge vers une valeur minimale.

2.2.2 Interpolation : résolution sub-pixel

L’étape de comparaison (section 2.2.1) est réalisée en pratique sur des fonctions f et g
discrétes car les images étudiées sont numériques. De ce fait, la résolution en déplacement du
champ de déplacement u est d’un pixel. Ce niveau de résolution est problématique en
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meécanique des matériaux si I’on souhaite mesurer des déformations S;; (voir section 2.1.2) de
Pordre de 1073 et moins. En effet, les capteurs d’images optiques ont classiquement un
nombre de pixels total inférieur a 50 MPix (#7000 x 7000 px). Par conséquent, la résolution
minimum en déformation est de 1/7000 = 1,4 X 10~*. Afin de repousser cette résolution a
des valeurs plus basses, les images sont interpolées par les algorithmes de corrélation. Ils
profitent ainsi de la faible incertitude sur I’information lumineuse de chaque pixel pour
reconstruire I’information entre les pixels (voir Figure 2-4).

Sy

(a)

40 x 40 px 400 x 400 px
Figure 2-4 : Image originale 40 X 40 px (a) et image (a) interpolée par un facteur 10 via
un interpolant cubique (b). Les images (a) et (b) ont été produites via MATLAB.

De la méme maniéere que pour les signaux 1D, il existe plusieurs types de fonctions de
forme pour interpoler un signal 2D (notamment bilinéaire, bicubique, spline, FFT ou
Hermite). Quelle que soit la fonction de forme choisie, 1’interpolation ne peut pas retrouver
d’information manquante. Elle se contente d’estimer cette information en présupposant sa
fonction descriptive. En ce sens, I’interpolation commet une erreur sur I’information et induit
donc de I’erreur sur le calcul des déplacements!!'¥]. L’erreur d’interpolation est introduite en
section 2.2.7.2.

2.2.3 Fonction de forme du déplacement

Lorsque le champ de déplacement u(h) est uniforme ou trés peu hétérogeéne au sein
d’une imagette, il est possible de considérer que I’étape de comparaison donnera le
déplacement moyen du centre de cette imagette. Cependant, le champ de déplacement u(h)
introduit dans la section précédente peut présenter de fortes hétérogénéités. C’est le cas par
exemple pour une torsion, contraction ou pour un cisaillement. Ainsi, au sein d’une méme
imagette, il peut y avoir des variations de déplacement non négligeables. Lorsque c’est le cas,
il n’est plus possible de considérer seulement le déplacement d’ordre 0 de I’imagette. Il est
nécessaire de prendre en compte sa déformation propre sous peine de ne plus savoir a quelle
partie de I’imagette il faut attribuer le déplacement calculé.

Pour répondre a cette problématique, les algorithmes de corrélation introduisent une
fonction de forme du champ de déplacement u(h) de chaque imagette (voir Figure 2-5).
Celle-ci permet de prendre en compte des variations de déformation a des ordres supérieurs a
0. Pour une fonction de forme polynomiale d’ordre 2 par exemple, 1’algorithme peut prendre
en compte des mouvements de corps rigides (translations), des variations linéaires de
déplacement, des variations irréguliéres et des variations quadratiques!!®].
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Figure 2-5 : Fonctions de forme polynomiale des déplacements d’une imagette 2D, de ’ordre 0 a
DPordre 2 (approche locale). Les indices 3 et 1 représentent les directions longitudinale et
transversale du plan de I’imagette. x; est la coordonnée avant déformation, X; la coordonnée
aprés déformation. u;, du; et 8*u; correspondent aux déplacements d’ordre 0, 1 et 2 de
Uimagette.

2.2.4 Méthodes locales et méthodes globales

Jusqu’a présent, seuls les algorithmes de CIN locale ont été introduits. Or, des
algorithmes alternatifs basés sur des formulations variationnelles ont aussi ét¢ développés.
Pour ces algorithmes, 1’étape de comparaison est réalisée sur toute la région d’intérét sans la
diviser en imagettes. Ce type d’approche est appelé « global ». Il est important de noter que
les deux approches peuvent intégrer des techniques de régularisation. La régularisation
servant a réduire les fluctuations du champ de déplacements lorsque celles-ci sont liées a des
erreurs de corrélation ou de mesure. Pour les approches locales, la fonction de forme du
déplacement des imagettes introduit déja une notion de régularisation. Celle-ci pouvant étre
complétée par exemple, a posteriori, avec des méthodes de filtrage du champ de déplacement.
Pour les approches globales, la régularisation peut étre réalisée de maniere analogue (fonction
de forme ou filtre numérique), mais toujours a I’échelle de 1’'image.

Les méthodes globales avec régularisation ont été implémentées de maniere parallele
aux méthodes locales. Dés 1981, Horn et Schunk!!** ont présenté une telle méthode afin de
réduire les fluctuations de champs de déplacements continus. D’autres algorithmes ont été
développés dans le but d’étendre la régularisation aux champs de déplacements
discontinus!#* "] La régularisation de champs de déplacements continus a été poussée plus
loin en imposant directement la fonction descriptive du champ de déplacement. Ainsi,
différents champs de déplacements ont été étudiés tels que les champs linéaires!'*?!, sous
forme de splinel'** 1441 développés en série de Fourier!> 1431 ¢lastiques analytiques!!*% 147! ou

encore élastiques numériques! 43 1491,

Le champ de déplacement obtenu avec une approche globale a une résolution spatiale
de un pixel car I’étape de comparaison est réalisée a I’échelle des pixels. Afin de réduire
I’erreur de corrélation, il est possible d’interpoler I’information corrélée de la méme manicre
que pour les approches locales. Etant donné qu’il n’existe pas d’imagettes en approche
globale, une méthode de discrétisation de 1’image doit étre introduite. La méthode des
¢léments finis est 1’une des méthodes les plus adaptées pour cela puisque cette méthode
convient parfaitement aux problémes formulés de maniére variationnelle!™”. Ce type
d’approche a été développé dans les années 19901 et a été introduit en mécanique des

solides dans les années 2000!118 152, 153]
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Les approches locales et globales ont été¢ récemment comparées par Roux et Hild sur
la base de fonctions de formes bilinéaires!!>¥. Il a ainsi été montré que dans ces conditions, les
approches globales surpassent les approches locales en termes d’incertitude sur le
déplacement. Par la suite, un algorithme de CIN global utilisant une technique de
régularisation mécanique a été publié®?. L’algorithme complet et ses avantages sont
présentés dans la section suivante.

2.2.5 CorreliRT3 : programme de corrélation globale
La stratégie de corrélation

CorreliRT3 est un algorithme d’approche globale basé¢ sur une formulation par
Eléments Finis (EF). Le principe de cet algorithme et son implémentation ont été publiés par
F. Hild et S. Roux[® %4, Tout comme ce qui a été vu a la section 2.2.1, CorreliRT3 minimise
de maniére itérative le résidu @2 (équation (2-5)). Afin d’avoir accés au champ u(h) lors de
la minimisation, un développement de Taylor au premier ordre est utilisé. Ce développement
permet de linéariser la fonction composée g :

glh+u(m)] = g(h) + Vf(h).u(h), (2-6)

ou Vf(h) correspond au gradient de I’image de référence. Etant donné que les ordres
supérieurs a deux sont négligés, cette expression n’est valable que pour de petites variations
de déplacement du entre chaque itération. Sous cette hypothese, 1’équation (2-5) devient :

22 = [ (F - g0 + V7 (.u(®) 2-7)
0

Le déplacement u est obtenu lorsque le résidu @2 est minimal. Cette condition est
atteinte par I’algorithme de fagon itérative. Au cours des itérations, la variation du résidu doit
ainsi tendre vers zéro :

dD?
= 0. 2-8
Tu (2-8)
L’égalité (2-8) conduit alors a un systéme linéaire qui peut étre formulé par un produit
matriciel*>¥ :
[M]{du} = {b;}, (2-9)
ou:

i est le numéro d’itération.

[M] est une matrice représentant le produit dyadique (ou tensoriel) des vecteurs u(h)
et Vf(h).

{b;} est le vecteur des résidus f(h) — g;(h) pondérés par Vf(h) et u(h). Ce vecteur
devient nul lorsque chaque pixel des images f et g; devient identique.

Afin de trouver le champ de déplacement final u(h), I’algorithme réalise d’abord une
premiére estimation de ce champ uy(h) par produit de corrélation. Ensuite, le systéme (2-9)
est résolu de maniere itérative. Une itération consiste a calculer {b;} a partir de f et g; qui
sont les données d’entrée. La quantité {du} est alors déduite a partir de 1’équation (2-9). Le
champ de déplacement est ensuite actualisé par u;(h) = u;_;(h) + du. Aprés correction de
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I’image g, une nouvelle itération commence. Au cours du processus, u;(h) converge vers
u(h). L algorithme s’arréte lorsque du atteint une valeur minimale définie par 1’utilisateur.

La régularisation mécanique

Dans le programme CorreliRT3, le champ de déplacement est en plus contraint afin
que la solution soit admissible au sens des équations linéaires de la mécanique classique. Pour
cela, un polygone est défini dans la Région d’Intérét (ROI). Ce polygone représente le
systeme isolé (2 sur lequel est vérifiée, au sens des Eléments Finis, I’équation d’équilibre
suivante :

[Kl{u} - {F} =0, (2-10)

[K] est la matrice de raideur,
{F} est le vecteur des forces nodales,
{u} est le champ de déplacement.

L’équation (2-10) est issue du principe fondamental de la statique dans lequel est
intégrée une loi de comportement élastique linéaire. Si cette équation n’est pas vérifiée, alors
[K1{v} — {F} introduit un résidu (homogéne a une force) qui doit étre minimisé. La résolution
de cette équation nécessite cependant qu’un maillage soit défini dans le domaine (2. Pour cela,
CorreliRT3 va mailler 2 a partir d’éléments triangulaires a trois noeuds (T3). La géométrie du
domaine ainsi que la taille des éléments sont définies par 'utilisateur. La Figure 2-6 montre
un exemple de maillage effectué¢ par CorreliRT3 au sein d’une image de taille 3384 x 2708
px, avec des ¢léments de taille 64 px.

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
x1 (pix.)

Figure 2-6 : Exemple de maillage d’une image de 3384 x 2708 px sur une zone

quadrilatérale et pour des éléments de taille 64 px. L’image en arriére-plan montre une

photographie d’un objet de 4 x 4 mm. Le maillage, en rouge, est réalisé par CorreliRT3.
L’équation (2-10) ne peut étre vérifiée classiquement car la matrice [K] et le vecteur
{F} sont inconnus. Le domaine d’étude est alors subdivisé en deux domaines : le domaine
0y regroupant tous les nceuds internes et le domaine df2 regroupant les nceuds aux bords de
0. L’équation (2-10) est appliquée au domaine (2;,; et, dans ce cas, le vecteur {F} est
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nul®?- 1351 L °¢quation se simplifie et permet, par intégration, d’obtenir le résidu d’équilibre
intérieur total @2 a minimiser :
o7 = (W [K]'[K]{u}, (2-11)

La quantité @2 ne permet cependant pas de régulariser les fluctuations a la limite 0.2
du domaine (2. Pour cela, il est nécessaire d’introduire une autre fonctionnelle. Dans le cas de
CorreliRT3, une fonctionnelle énergétique basée sur les déplacements des nceuds de 012
(conditions aux limites) est introduite. Cette fonctionnelle est définie par®?! :

of = {u}[L][L]{u}, (2-12)

ou :

[L] est un opérateur défini sur d21°?. La fonctionnelle @7 est invariante par translation
et rotation. Elle ne dépend que des déformations locales du domaine df2. Sa formulation est
faite de sorte a ce qu’elle ait une interprétation physique simple : [L] est homogéne a une
matrice de rigidité. En ce sens, le domaine {2 est modélisable par une association de ressorts
en série, chaque nceud étant un point de connexion.

Les fonctionnelles @2 et @7, représentatives de la régularisation mécanique, doivent
étre minimisées simultanément avec ®2. Pour cela, @2, @2 et @2 sont sommées pour former
une fonctionnelle totale. Cependant, ces fonctionnelles ne sont pas comparables en 1’état.
Elles doivent étre normées avant sommation. CorreliRT3 introduit alors un champ de
déplacement test, sous forme d’une onde plane :

v(h) = Z Voel ‘n¥n. %, (2-13)
n

ou V, est ’amplitude, n correspond aux degrés de liberté, k,, = 2m /A, est le nombre d’onde
avec 1, la longueur d’onde, x,, est la coordonnée dans la direction n et x,, le vecteur de base
unitaire. Ce champ de déplacement est défini arbitrairement au lancement de 1’algorithme.
Celui-ci permet de définir trois énergies de référence afin d’aboutir aux fonctionnelles
normalisées P2, ®2 et ®ZP%. La normalisation permet non seulement de sommer les
fonctionnelles, mais elle permet aussi de normaliser la rigidité des ¢léments (qui est uniforme
sur 2). Ainsi, la matrice [K] ne dépend que de la géométrie du maillage et est indépendante
de la rigidit¢ des éléments. Concernant la fonctionnelle totale, celle-ci s’écrit avec les
fonctionnelles normalisées selon la forme suivante :

1 _ _ -
P = <m) (B2 + wp, @2 + wp®32), (2-14)

ou :

DF, D et ®2 sont respectivement les fonctionnelles normalisées des résidus de
corrélation, des résidus mécaniques et des résidus liés aux conditions aux limites.

wy, et wy, sont des coefficients de pondération définis par k et par les longueurs de

régularisation L, et I, en pixels'®’.. De maniére analogue aux équations (2-8) et (2-9), la

condition suivante est imposée afin d’aboutir a un systéme linéaire prenant en compte, cette
fois, la régularisation®?! ;

dP?

=0. 2-15
du 0 ( )
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L’apport des fonctionnelles (@2, ®2) et des coefficients de pondération (W, wy)
applique au champ de déplacement un filtre passe-bas du quatriéme ordre. La fréquence de
coupure spatiale de ce filtre est guidée par [,,, et [,2. 1l est important de noter qu’il existe
deux représentations du champ de déplacement avec cet algorithme. En effet, les équations de
la mécanique aboutissent a des déplacements nodaux tandis que 1’étape de corrélation
d’images aboutit a un déplacement pour chaque pixel de I’image. Le champ de déplacement
est converti de I’échelle nodale a 1I’échelle des pixels par une interpolation linéaire.

L’algorithme de CorreliRT3 présente plusieurs avantages. En premier lieu, en termes
d’erreur sur les déplacements, il surpasse les approches locales basée sur des imagettes
quadrilatérales®?. Ensuite, I’incertitude sur les déplacements augmente avec 1’affinement du
maillage mais tend a saturer, contrairement aux approches locales ou I’incertitude augmente
en loi de puissance!*'® 1561 Par conséquent, il est possible de réaliser des corrélations d’images
en utilisant des ¢léments de taille 1 pixel tandis que les approches locales requierent des tailles
d’imagettes de 10 pixels et plus®?. Considérant ces avantages, CorreliRT3 est le programme
de corrélation qui a été sélectionné dans le cadre de cette thése pour la caractérisation des
matériaux ferroélectriques.

2.2.6 Post-traitement : du déplacement a la déformation

Dans le cas des petites déformations, les algorithmes de CIN 2D passent du champ de
déplacement au champ de déformation en utilisant I’équation (1-24). Dans le cas présent, le
tenseur S;; est d’ordre 2 et de rang 2. En effet, la troisieme direction (ici, la direction notée 2)
n’est pas considérée puisque la CIN 2D ne permet pas de définir les déformations hors plan.
Par ailleurs, le tenseur des déformations est symétrique. Par conséquent, seules trois
composantes de déformation sont a calculer :

du,
Saz = a—x3, (2-16)
Juy
Si1 = 6_351' (2-17)
ous
S31 = 813 = A (2-18)
1

En CIN locale, la distance dx; entre deux points de mesure est définie par la distance
entre deux imagettes. De ce fait, la déformation se calcule pour des couples d’imagettes
juxtaposées et cette déformation s’applique au barycentre de chaque couple d’imagettes (voir
Figure 2-7).

imagette 1 imagette 2
Xz
31 .
(51771531)
- — — ¢ — —
X, 3 (Uy 3 Us) (up ;u3)
2 X4 uq 7 Usz)y 11 43/2

Figure 2-7 : Exemple de calcul de déformations dans la direction x{ (S11 et S31) pour une
approche CIN locale.
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Afin de réduire I’incertitude sur la déformation, certains algorithmes effectuent une
régression linéaire du champ de déplacement au sens des moindres carrés. La pente de la
droite ainsi calculée correspond a une déformation moyenne. Ce type de régularisation permet
de réduire la part de I’erreur aléatoire sur la déformation. En effet, le calcul de la pente
s’appuie sur un nombre de points supérieur a deux. Cependant, cela n’est valable que pour des
champs dont la déformation est uniforme et sans erreur systématique. Par ailleurs, il faudra
noter que cette opération dégrade la résolution spatiale du champ de déformation.

Dans le cadre de I’approche globale employée par CorreliRT3, ces méthodes de calcul
ne sont pas employées. L’algorithme passe du champ de déplacement au champ de
déformation au sens des éléments finis, grace a la méthode des déformations constantes par
élément (Constant Strain Triangle, CST)!'*%. La réduction de I’incertitude par une régression
polynomiale du champ de déplacement n’est pas nécessaire du fait de la présence de la
régularisation mécanique.

2.2.7 Incertitude numérique

Dans cette partie, les sources d’erreurs classiques des algorithmes de CIN seront
abordées. On verra notamment que ces sources d’erreurs créent soit de 1’incertitude, soit de
I’erreur systématique ou influent sur la résolution de la mesure. La différence entre ces
notions sera explicitée.

2.2.7.1 Résolution, résolution spatiale, incertitude et erreur systématique

Comme il a été évoqué dans les sections précédentes, il convient de distinguer la
résolution sur le déplacement, la résolution spatiale et 1’incertitude sur le déplacement. La
résolution sur le déplacement est le plus petit déplacement qu’il est possible de mesurer.
Celui-ci dépend du bruit de la mesure (aussi appelé erreur aléatoire). La résolution spatiale de
la CIN est la plus petite distance entre deux points de mesure indépendants. L’incertitude de
mesure caractérise I’erreur de mesure aléatoire d’un mesurande (c’est-a-dire sa dispersion).
L’erreur systématique correspond a une erreur de biais (ou défaut de justesse) dont la
particularité est d’étre prédictible ou répétable.

2.2.7.2 Interpolation

L’interpolation des imagettes avant corrélation permet d’obtenir une résolution sub-
pixel du déplacement, suivant le facteur d’interpolation. Par exemple, si le facteur
d’interpolation est de x100, alors une résolution de 0,01 px est attendue sur le déplacement.
Cependant, D’interpolant ne permet pas de reconstruire avec exactitude les données
manquantes entre chaque pixel d’une image. Celui-ci induit par conséquent une erreur sur les
déplacements. Si cette erreur dépasse la résolution numérique (dans cet exemple, 0,01 px),
alors la résolution de la mesure sera €gale a I’erreur d’interpolation.

De nombreuses études ont été menées afin de mesurer et caractériser l’erreur
d’interpolation en fonction de Iinterpolant!!'® 144 1571 Classiquement, un champ de
déplacement compris entre 0 et 1 px est imposé a une image de référence. Ce champ est
imposé soit via un objet réel pris en photo, soit sur des images dont la déformation est

47



Chapitre 2 Corrélation d’Images Numériques pour la mesure de déformations

appliquée numériquement. Les images ainsi obtenues sont ensuite analysées par CIN. La
différence entre le champ imposé et le champ retrouvé par CIN donne 1’erreur d’interpolation.
Cette erreur crée a la fois une erreur de biais systématique et une erreur aléatoire. Ces erreurs
sont souvent représentées en fonction du déplacement imposé, entre 0 et 1 px de déplacement
(voir Figure 2-8). Le déplacement imposé en abscisse n’est compris qu’entre 0 et 1 px car les
erreurs sont périodiques.

0.04 0.012
0.03
0.01
0.02: .
_ = 0.008 —a— poly bi-lin, I[‘1 = lundef
CEL 0.01 a —a—poly bi-cub, I, =1
S 5 ~s—spline cub, I, =1,
o = | i -
£ o 0.006 —a-FT, =1
@ 5
2 -0.01; 2
ly bi-lin, 1, =1 £0.004
-0.02 —e—Poly BN, 1y = 1 et
+p0|-}‘ bi-cub, l{) = Iundef i
-0.03 —e—spline cub, I, =1 . : i
-0.04" ~=FT, 1= |t
0 0.2 04 06 08 1 0.2 0.4 0.6 0.8
prescribed displ. (pix.) prescribed displ. (pix.)

Figure 2-8 : Erreur d’interpolation de biais (a) et aléatoire (b) en fonction du déplacement
imposé et pour différents interpolants, d’aprés'’>®/,

Il est communément admis que pour une translation, I’erreur de biais est comparable a
une sinusoide de période 1 px!1* 1571591 T erreur d’interpolation est alors maximum pour un
déplacement sub-pixel de 0,25 et 0,75 px. Toujours dans le cas d’une translation, I’erreur
aléatoire est comparable a une parabole concave dont le maximum est obtenu pour un
déplacement de 0,5 px. Dans les résultats présentés par Bornert et al.'>®! (Figure 2-8), on peut
voir que I’interpolant influe de maniére importante sur ’erreur. L’erreur de biais, par exemple
atteint 0,04 px pour un interpolant bilinéaire tandis qu’elle est presque nulle pour les
interpolations par transformée de Fourier ou par spline cubique. Le méme constat peut étre
fait sur I’erreur aléatoire.

Globalement les études montrent que les interpolants cubiques induisent des erreurs
acceptables. Selon Schreier et al.'*7), la différence entre les erreurs de biais causées par un
interpolant polynomial cubique et un interpolant spline cubique n’est pas significative (~ 2 X
1073 px). De plus, un interpolant polynomial cubique s’avére plus robuste qu’un interpolant
spline cubique ou d’ordre 5 dans les cas ou I’image interpolée comprend des zones a fortes
fréquences spatiales!!>’l. Pour cette raison et pour économiser du temps de calcul, une
interpolation bicubique sera utilisée par CorreliRT3 pour toutes les corrélations d’images de
cette these.

2.2.7.3 Profondeur d’encodage

Une image monochrome numérique est comparable a un tableau a deux dimensions ou
chacune des cases contient un niveau de gris. Chaque niveau de gris peut prendre une teinte se
situant entre le noir et le blanc. Dans le cas d’images numériques, la palette de gris utilisée
pour construire I’image posseéde un nombre fini de niveaux de gris. Pour les mémoriser sur un
support numérique, on leur associe a chacun une valeur numérique binaire codée sur « n »
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bits. Le nombre de niveaux de gris présents sur la palette est de 2". Par conséquent, plus le
nombre de bits est €levé, plus I’image sera précise en amplitude (voir Figure 2-9).

3 bits

4 bits

8 bits

16 bits

Figure 2-9 : Représentation de la palette des couleurs d’une image monochrome numérique
codée sur 3 a 16 bits.

Le nombre de bits est d’importance en CIN puisque si celui-ci guide la quantification
des images (f et g, voir section 2.2.5), alors il guide aussi la précision de I’étape de
comparaison (voir équation (2-7)). Par exemple, pour une image dont les niveaux de gris
varient linéairement entre chaque pixel et s’il n’y a pas de source de bruit, la conséquence
directe d’un codage sur n bits est que le capteur (voir Figure 2-3) sera insensible aux
déplacements inférieurs a 27" px.

2.2.7.4 Taille des imagettes et des éléments

La taille des imagettes (CIN locale) ou des éléments (CIN globale ¢éléments finis)
influe directement sur D’incertitude en déplacement de chaque point du champ de
déplacement. Plus une imagette est grande, plus elle contient d’informations sur lesquelles
s’appuyer pour quantifier son déplacement moyen. L’influence de la taille des imagettes sur
I’incertitude en déplacement a fait ’objet de nombreuses études!!''® 160 1611 Dans le cadre
d’une approche locale, Bornert et al.l''®) ont par exemple étudié cette influence pour différents
interpolants. Pan et al. ont effectué une étude similaire sur différentes images de basel!*l.
Pour une approche locale, toutes ces ¢tudes montrent que 1’erreur en déplacement évolue en
loi de puissance inverse avec la taille des imagettes (voir Figure 2-10a).

Les approches globales semblent aussi respecter cette conclusion!'*¥. Ce n’est que
I’apport de techniques de régularisation qui permet de changer la tendance de cette loi. En
effet, Tomicevé et al.®?! ont montré qu’avec la régularisation mécanique de CorreliRT3,
I’incertitude tendait a saturer pour des tailles d’éléments s’approchant de 1 px (voir Figure
2-10b).



Chapitre 2 Corrélation d’Images Numériques pour la mesure de déformations

(@) (b)

—o—local
= -global
+ global optim.

100

107"}

o7 (pixel)
Gux (pixel)

3

10

= 10 10*

10! 102 10° I or g%pixels)
¢ (pixels) m
Figure 2-10 : Erreur en déplacement pour une approche locale, globale et globale
optimisée!’*¥! (a). Erreur en déplacement pour une approche globale avec régularisation
mécanique!®” (b). Pour le graphique (b), les courbes rouges et noires correspondent aux erreurs
pour des longueurs de régularisation allant de 32 a 1024 px. La courbe bleue pointillée correspond

a approche globale sans régularisation. La courbe bleue pleine correspond a une approche locale.

Comme il a été évoqué dans les sections précédentes, I’augmentation de la taille des
imagettes réduit a contrario la résolution spatiale du champ de déplacement. En effet, plus les
imagettes sont grandes, moins il y aura de points de mesure indépendants dans le champ de
déplacement. L’influence de la taille du maillage sur le champ de déplacement a déja été
étudiée avec CorreliRT3!!9?), Les résultats de ’étude sont donnés en Figure 2-11. Les Figure
2-11a et b montrent que le champ de déplacement est moins bruité pour des éléments de 80 px
que pour des éléments de 40 px. En revanche, les ¢léments a 80 px lissent le champ de
déplacement ce qui a pour effet d’atténuer les composantes de déplacement a faibles
longueurs d’ondes. Dans le cas d’un calcul CIN régularisé (Figure 2-11c), on trouve un
compromis satisfaisant entre résolution sur la valeur et résolution spatiale et ce résultat est
cohérent avec les calculs d’erreurs présentés en Figure 2-10b.

8
400 400 .
600 g
800 >
1000 0
1200 : -2
400 600 800 10001200 400 600 800 10001200 400 600 800 10001200
(a) (b) (©

Figure 2-11 : Champs de déplacement horizontal en pixels, calculés a partir d’une méme
image, pour un maillage d’éléments T3 de taille caractéristique 80 pixels sans régularisation (a), 40
pixels sans régularisation (b) et 40 pixels avec régularisation (longueurs de régularisation
L, =1, = 120 pixels) (c). Période d'échantillonnage spatiale de 130 nm/px. Figure d’aprés "%,

2.3 Traceurs dans I’image : le mouchetis

Les objets ¢tudiés par CIN doivent contenir une texture pour pouvoir suivre et
quantifier leurs déplacements. En effet, la texture permet d’avoir des traceurs locaux dans
I’image et ce sont ces traceurs que la CIN utilise pour suivre les déplacements locaux
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s’opérant entre deux images. Pour s’en convaincre, il suffit de se référer a 1’étape de
comparaison. Si ’on utilise une image sans texture (soit f(h) = g(h) = cste), alors
I’équation (2-7) sera nulle quel que soit u(h). Autrement dit, une infinit¢ de champs de
déplacement satisferont cette équation.

Il existe deux principales manic¢res d’obtenir une texture en imagerie : utiliser la
texture naturelle de I’objet ou lui appliquer une texture artificielle. Dans cette these, il a été
souhaité que l’information dans I’image numérique soit optimisée afin de maximiser la
résolution du calcul numérique. Ainsi, nous opterons ici pour une texture artificielle et la suite
de cette partie se consacre donc a répondre a la question : « Qu’est-ce qu’une bonne image
pour la corrélation d’images numériques ? »

2.3.1 Définition d’une image numérique

Comme il a été évoqué précédemment, une image numérique est une matrice de
valeurs ou chaque valeur est représentative d’un niveau de gris (voir Figure 2-12a). Les
caractéristiques de cette matrice sont : sa taille (en pixel), son information f(h) ainsi que
d’éventuelles opérations de dégradation de f(h). La dégradation a ét¢ ici introduite pour tenir
compte, principalement, de la fonction de transfert du systeme optique. En effet, cette
fonction de transfert participe a la formation de I’image numérique (voir Figure 2-3) et son
effet sur la qualité de la corrélation a été étudié.

Si 'on souhaite optimiser une image numérique pour la CIN, il faut en priorité
optimiser la fonction f(h). Or, il existe un nombre conséquent de fonctions f(h) possibles
pour une image numérique. A titre d’exemple, pour une image de 5 x 5 pixels codée sur 4

bits, il existe (ig) = 3268760 possibilités d’agencement des niveaux de gris, si ’on

considere que 1’ordre n’intervient pas. Il n’est pas concevable d’étudier toutes les fonctions
possibles et pour cela, les caractéristiques de f(h) doivent étre imposées. Généralement, une
texture artificielle est réalisée par application d’un motif qui est répété sur toute la surface de
I’image en faisant varier ses paramétres caractéristiques!!!® 156 161. 163, 1641 "Ce type de texture
est communément appelé « mouchetis » (ou « speckle pattern » en anglais). Le motif étant
une moucheture (« speckle » en anglais). Il existe de nombreuses méthodes éprouvées
permettant de réaliser un mouchetis, par exemple 1’impression!!%], la projection d’aérosols!!®®!
(liquide ou solide), le tamponnage!'®” ou encore le transfert!!®® 1], Les mouchetis sont des
textures ainsi accessibles et, par ailleurs, largement employées pour maximiser la qualité des
calculs de corrélation!'®® 163 1641 De ce fait, les textures étudiées ici seront restreintes aux
mouchetis.

Les ¢léments caractéristiques d’un mouchetis sont représentés en Figure 2-12b. Le
motif représente une forme de base qui peut se construire via ses dimensions caractéristiques.
Ce motif est répété avec un parametre de densité comme condition de répétition. La densité
représente la surface occupée par I’ensemble des motifs rapportée a la surface totale de
I’image. Il est possible de faire varier les dimensions caractéristiques lors de la répétition.
Dans ce cas, une variable statistique d’incertitude est introduite. Enfin, la répétition est guidée
par des parametres de répartition. La répartition pouvant par exemple étre périodique ou
aléatoire et avec recouvrement possible des motifs ou non.

51



Chapitre 2 Corrélation d’Images Numériques pour la mesure de déformations
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Figure 2-12 : Définition d’une image numérique (a) et définition d’une texture (b).

2.3.2 Qualité des images numériques

De nombreuses ¢études ont été menées par le passé pour identifier I'influence des
caractéristiques du mouchetis sur la qualité du calcul de la corrélation!!!* 116 170- 171 "Jne des
méthodes permettant de quantifier cette qualité se trouve étre le gradient de I’image Vf(h).
En effet si I’on se réfere a 1I’équation (2-7), le déplacement u(h) est pondéré par le gradient de
I’image Vf(h). Par conséquent, la résolution en déplacement est inversement proportionnelle
a Vf (W), Ainsi, la quantité Vf(h) refléte directement la qualité de I’image numérique
f(h) pour la corrélation, et donc, la qualité du mouchetis. On peut alors maximiser la qualité
d’un mouchetis en maximisant son gradient quadratique moyen (Mean Intensity Gradient,

MIG)[llS, 171] .
IR (2-19)

hk

Vi(h), =

1
ngn;

ou i est la direction selon laquelle est calculé le gradient, h; représente les coordonnées 2D
d’un point de I’image, n; est le nombre de directions moyennées et n;, est le nombre de points
moyennés. La quantité Vf (h), représente le gradient moyen d’ordre 2 de 1I’image entiére. Il
est possible de calculer ce gradient moyen sur des sous-parties de 1’image f(h) afin d’étudier
I’homogénéité de ce terme. L homogénéité permet d’assurer que la qualit¢ de I’image est la
méme quel que soit 1I’élément du maillage ou ’on se situe (voir Figure 2-6).

Le calcul de Vf(h), requiert les gradients locaux Vf;(h;). Ceux-ci seront calculés
numériquement par convolution de I’image f (h) avec I’opérateur de Sobel. Dans le cas ou le
gradient est calculé dans la direction 3 (verticale), cet opérateur s’écrit :

1[-1 -2 -1
=20 0 o (2-20)
1 2 1

Cet opérateur permet de calculer un gradient moyen local et peut étre réécrit dans trois
autres directions, par rotation des ¢léments de V5. Il est ainsi possible de calculer un gradient
local selon un total de quatre directions (-45°, 0°, 45° et 90° par rapport a la direction 3). Il est
important de noter qu’avec cet opérateur, le gradient maximum observable est de 0,5 si I’on
considére des variations de niveaux de gris normés entre 0 et 1.
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2.3.3 Mouchetis simulés
Mouchetis choisi

Dans cette partie, des mouchetis ont été simulés numériquement afin d’étudier leur
qualité par le gradient quadratique moyen. Dans le but d’avoir une surface numérique
représentative, les images simulées ont une taille de 10 000 x 10 000 px. Cette taille permet de
contenir suffisamment de motifs pour minimiser le biais statistique d’un mouchetis. Les
mouchetis construits sont essentiellement noir et blanc. On fait ainsi I’hypothése que, vu sur
I’objet, un mouchetis est purement bimodal. Selon 1’équation (2-19), la qualité d’une image
ne dépend pas de la convention choisie en ce qui concerne I’amplitude des motifs. Ainsi, une
image noir sur blanc et son négatif blanc sur noir ont une qualité¢ identique. Par convention,
nous n’étudierons ici que des motifs noirs sur une surface blanche. Les niveaux de gris seront
introduits dans 1’étude par dégradation de I’image via ’utilisation d’une fonction de transfert
de type passe-bas, représentative de la Fonction de Transfert Optique (voir Figure 2-3).

Le motif étudié est un disque plein et tout autre motif est exclu. La raison de ce choix
est qu’un motif circulaire ou quasi-circulaire plein peut étre réalisé en pratique par toutes les
techniques citées en 2.3.1 et ce a toute échelle. Par ailleurs, le gradient d’un disque est
isotrope ce qui permet de simplifier 1’étude puisque 1’orientation du motif n’aura pas
d’incidence sur la qualité des images. En conséquence, la dimension caractéristique analysée
est le rayon du disque.

Le motif est répété dans 1I’image pour des densités surfaciques comprises entre 0,1 et
0,9. Il n’est pas nécessaire de mener des études hors de ces limites car le gradient moyen est
alors négligeable. Afin d’ajouter de la statistique lors de la répétition, le rayon des disques est
tiré de manicere aléatoire, autour d’'une valeur moyenne. Le tirage est réalisé selon une loi
uniforme au sein d’un intervalle de variation de +0%, +10%, £20% et £50% autour du rayon
moyen.

Les répartitions étudiées sont aléatoires et périodiques. Dans le cas périodique, les
disques sont positionnés en quinconce afin de pouvoir maximiser la densité (jusqu’a une

valeur théorique de % soit 90%). Le rayon des disques est alors gardé constant pour

controler la densité. Dans le cas aléatoire, la position de chaque disque est définie selon une
loi statistique uniforme et on autorisera ou non le recouvrement des disques. Dans le cas ou le
recouvrement ne sera pas autorisé, les dimensions statistiques (des rayons et des positions)
seront naturellement biaisées afin de respecter le critére de densité. La Figure 2-13 illustre les
mouchetis simulés pour des densités de 0,1, 0,5 et 0,9 et pour différents types de répartitions.
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Figure 2-13 : Exemples de mouchetis simulés pour différentes densités et différents types de
répartition. Le cas aléatoire sans recouvrement, pour une densité de 0,9, n’est pas représenté car le
code de simulation n’a pas trouvé de tirage possible.

Fonction de transfert choisie

La forme de la fonction de transfert utilisée pour dégrader les images a été choisie au
regard du systeme optique qui sera utilisé dans cette thése. Le choix de ce systeme optique
ainsi que sa fonction de transfert réelle sont présentés dans le chapitre suivant. Cette fonction
de transfert optique peut étre modélisée par une fonction de transfert du second ordre, de la

forme :
1
L —Jf“z: Al @-21)
.t

ou fy, et fi, sont les fréquences spatiales dans les directions X3 et X; respectivement. F; est la
fréquence de coupure numérique et se mesure en paire de lignes par pixel (Ip/px). Les images
numériques seront dégradées par un filtre numérique dont (2-21) sera I’équation constitutive.
Les fréquences de coupure étudiées seront comprises entre 0,01 et 0,5 Ip/px. Le rendu d’une
dégradation par ce type de filtre est représenté en Figure 2-14 dans le cas ou F, = 0,05 Ip/px.

H(fx3'fx1) =
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Figure 2-14 : Mouchetis simulés pour une distribution aléatoire uniforme, une densité de

0,5 et un rayon de 6 px = 10% (a) et image (a) filtrée par le filtre passe-bas H pour F, = 0,05
Ip/px.
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2.3.4 Qualification des mouchetis simulés

Pour tous les mouchetis simulés, les amplitudes des images ont été normées entre 0 et
1 (respectivement noir et blanc). De ce fait, le gradient maximum entre deux pixels est de 1
Niveau de Gris par pixel (NdG/px). Pour rappel, I’opérateur gradient utilisé ne lira dans ce cas
que 0,5 NdG/px car celui-ci calcule le gradient sur une zone carrée de 3 x 3 pixels (voir
section 2.3.2).

Qualité du mouchetis périodique

Un mouchetis périodique est généralement peu intéressant du fait qu’en CIN, les
déplacements mesurés doivent étre inférieurs a la demi-période du mouchetis. Cependant, il
se peut que ce mouchetis soit intéressant si celui-ci offre des avantages importants (en termes
de qualité) comparé aux mouchetis aléatoires. Pour cette raison, sa qualité pour la CIN a été
analysée. La Figure 2-15 montre a ce titre le gradient quadratique moyen d’un mouchetis
périodique en fonction de la densité des disques et de leur rayon. La Figure 2-15a montre
I’évolution de ce gradient moyen pour des images de 10 000 x 10 000 px. La Figure 2-15b
montre, pour ces mémes images, la différence relative entre les gradients dans la direction a
0° (axe x3) et ceux dans la direction a 45°. Ce dernier donne une indication de I’anisotropie
du mouchetis.

Le gradient maximum, pour un rayon de 2 px, est atteint pour une densité de 0,4 et
vaut 0,28 NdG/px. Pour tous les rayons étudiés, si I’on fait varier la densité de + 0,1 autour du
maximum, le gradient varie peu (moins de 10% du maximum). La qualité optimale de ce
mouchetis posséde donc une zone de confiance intéressante. En effet, a la fabrication, un tel
mouchetis ne nécessitera pas un contrdle précis de sa densité. En revanche, lorsque le rayon
des disques augmente, le maximum diminue en amplitude et se déplace jusqu’a la densité de
0,9. La qualit¢ du mouchetis n’est donc pas stable en fonction du rayon. En outre, le
déplacement du maximum est conséquent entre R = 2 px et R =4 px, 1a ou le gradient moyen
est le plus intéressant. En effet, la densité optimale passe de 0,4 a 0,6 ce qui peut complexifier
la fabrication si I’on ne controle pas la taille des disques de maniére suffisante.

La Figure 2-15b montre que la qualit¢é du mouchetis périodique est anisotrope. Pour
des densités inférieures a 0,4, I’anisotropie n’est pas conséquente puisque la différence entre
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les gradients a 0° et 45° ne dépasse pas 3,65%. Au-dela d’une densité de 0,5 en revanche,
I’écart relatif augmente de manicre significative et atteint 25% pour un rayon de 2 px. Pour les
rayons dépassant 2 px, cette augmentation ne se produit qu’a partir d’une densité de 0,7 et la
différence relative n’atteint que 7,5% au maximum.
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Figure 2-15 : Gradient quadratique moyen en fonction de la densité et du rayon des disques
pour un mouchetis périodique (a) et écart relatif moyen entre les gradients dans la direction 0° et
45° pour les densités et rayons étudiés (b). La figure (b) donne une indication de ’anisotropie du

mouchetis.

En conclusion, un mouchetis périodique ne posséde pas une qualité maximum stable
en fonction du rayon des disques. Cependant, celui-ci posséde une anisotropie acceptable
pourvu que le rayon des disques dépasse 2 px et que la densité soit inférieure a 0,8. Plus
précisément, pour les rayons entre 4 et 10 px, la densité optimale est suffisamment stable (0,6
a 0,7) et le gradient maximum varie peu (entre 0,18 et 0,25 NdG/px). Ce type de mouchetis
est donc intéressant pour cette gamme de rayons.

Qualités du mouchetis aléatoire sans recouvrement

La qualité d’un mouchetis a répartition aléatoire, sans recouvrement, est présentée en
Figure 2-16. Les résultats de cette figure ont ét¢ obtenus pour un rayon de disque uniforme
(pas de dispersion des rayons dans le mouchetis). L’isotropie du mouchetis n’est pas étudiée
ici. On fait ainsi I’hypothése que la surface du mouchetis contient suffisamment de disques
pour étre isotrope. Les résultats montrent que la qualité du mouchetis est maximum pour une
densité de 0,5 a 0,6. Les densités supérieures n’ont pu étre étudiées car le simulateur ne
pouvait pas obtenir de mouchetis possible sans avoir recours au recouvrement des disques.
Les courbes ont donc été extrapolées en imposant un gradient nul pour une densité de 1.

Le gradient maximum (0,27 NdG/px) perd 77% de sa valeur lorsque le rayon des
disques augmente de 1,5 a 60 px. Cette diminution est similaire a celle du mouchetis
périodique entre 2 et 55 px. Par ailleurs, les gradients maximums du mouchetis périodique
sont dans le méme ordre de grandeur que le présent mouchetis. On notera tout de méme des
maximums légerement inférieurs pour le mouchetis aléatoire sans recouvrement. A titre
d’exemple, pour R = 4 px, le gradient maximum a diminué de 0,02 NdG/px entre le cas
périodique et le cas aléatoire. Enfin, tout comme le mouchetis périodique, les gradients
maximums sont relativement stables pour une variation de densité de = 0,1.

56



Chapitre 2 Corrélation d’Images Numériques pour la mesure de déformations

En conclusion, le mouchetis aléatoire sans recouvrement posséde une qualité trés
similaire a celle du mouchetis périodique. En outre, les gradients maximums du mouchetis
aléatoire varient peu en densité (0,5 a 0,7) contrairement au mouchetis périodique (0,4 a 0,9).
Enfin, notons que le mouchetis aléatoire n’a pas le désavantage de limiter sa plage de mesure
CIN a des déplacements inférieurs a la demi-période de répétition des disques. Le mouchetis
aléatoire sans recouvrement est donc une alternative préférable au mouchetis périodique,
notamment dans le cas de grandes déformations ou dans le cas ou des mouvements de corps
rigides sont attendus.
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Figure 2-16 : Gradient quadratique moyen en fonction de la densité et du rayon des
disques pour un mouchetis aléatoire sans recouvrement. Pour toutes les courbes, le rayon des
disques est uniforme (pas de dispersion). Les lignes pointillées correspondent aux densités qui

n’ont pas pu étre simulées (ajout de disque impossible sans avoir recours au recouvrement).

Il est cependant important de noter qu’un mouchetis aléatoire posséde une qualité qui
varie en fonction du tirage. Cette variation est d’autant plus importante que la taille de I’image
considérée est faible comparée a celle des disques. C’est un point important car la CIN base
son algorithme sur des ¢léments ou des imagettes bien plus petites qu’une image de
10 000 x 10 000 px. II est nécessaire de vérifier que la dispersion du gradient moyen, en
fonction de ces imagettes, est faible. En effet, le risque est que I’erreur sur les déplacements
en CIN soit tres différente d’un élément a I’autre du maillage.

Afin d’étudier la dispersion du gradient moyen, un tirage d’au moins 15 imagettes a
été effectué pour des imagettes de taille 100 x 100 px a 2500 x 2500 px et ce, pour des rayons
de disques variant de 2 a 1000 px. L’incertitude sur le rayon des disques a aussi €té prise en
compte (£10%, 20% et 50%). Au total, 120 populations de 15 imagettes ont été analysées. Le
gradient quadratique moyen de chaque imagette a été calculé et pour chaque population, la
moyenne et 1’écart type de ce gradient quadratique moyen ont été analysés. L’évolution de ces
deux valeurs en fonction du rayon des disques, de la taille des imagettes et de I’incertitude sur
le rayon des disques a ainsi été extraite (voir Figure 2-17).

Les Figure 2-17a et b montrent le cas ou I’incertitude sur le rayon des disques est de
10%. Pour ce cas, la moyenne du gradient est stable quelle que soit la taille d’imagette et ce,
jusqu’a un rayon moyen de 40 px. Au-dela, une divergence apparait entre l’imagette
100 x 100 px et les autres imagettes. Cette observation est cohérente avec I’écart-type du
gradient. En effet, pour une imagette de 100 x 100 px et en dessous de 10 px de rayon,
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I’écart-type est inférieur a 3% de la moyenne. A partir de 40 px de rayon, I’écart-type devient
supérieur a 13% de la moyenne et cette valeur relative continue d’augmenter jusqu’a un rayon
de 1000 px. Il est important de noter qu’en CIN les imagettes ont une taille qui se situe en
général autour de 100 px. Par conséquent, ces résultats montrent que le rayon moyen des
disques doit étre inférieur a 40% de la taille des imagettes si I’on souhaite avoir un mouchetis
homogene en qualité. En ce qui concerne les rayons a £20% et £50% (Figure 2-17c, d, e et ),
les résultats sont proches. Cela montre que I’homogénéité du gradient d’un mouchetis
aléatoire sans recouvrement ne dépend pas, a priori, de I’incertitude sur le rayon des disques.
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Figure 2-17 : Moyenne et écart-type du gradient quadratique moyen pour 120 population de
15 imagettes. Chaque population posséde une taille d’imagette et un rayon moyen fixé. Les
imagettes varient de 100 x 100 px a 2500 x 2500 px. Le rayon moyen varie de 2 a 1000 px. Moyenne
et écart-type pour un tirage aléatoire du rayon de disque a £10% (a) et (b) ; a £20% (c) et (d) ; a
+50% (e) et (f).
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Qualité du mouchetis aléatoire avec recouvrement

La qualité¢ d’'un mouchetis a répartition aléatoire, avec recouvrement, est présentée en
Figure 2-18. Comme pour la Figure 2-16, ces résultats ont été obtenus pour un rayon de
disque uniforme (pas de dispersion des rayons dans le mouchetis). Les résultats sont trés
analogues au mouchetis aléatoire sans recouvrement. En effet, la qualit¢ du mouchetis est
maximum pour une densité de 0,5 a 0,6. Ce résultat se retrouve dans la littérature, pour ce
type de mouchetis!'’”. Le gradient maximum est encore une fois stable pour une densité
variant de £0.1. Sa diminution en fonction du rayon est similaire au cas précédent (-79%
lorsque le rayon varie de 2 a 70 px et -73% entre 2 et 40 px). Le gradient maximum est
exactement de 0,24 NdG/px pour un rayon de 2 px et vaut 0,19 NdG/px pour un rayon de 4
px. Cette dernicre valeur est légerement inférieure a celle obtenue pour un mouchetis aléatoire
sans recouvrement mais reste dans la méme proportion (différence de 0,03 NdG/px). Cette
légere diminution du gradient n’est pas surprenante puisque lorsque les disques se recouvrent,
le gradient moyen est divisé par deux dans la direction du recouvrement.
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Figure 2-18 : Gradient quadratique moyen en fonction de la densité et du rayon des

disques pour un mouchetis aléatoire avec recouvrement. Pour toutes les courbes, le rayon des
disques est uniforme (pas de dispersion).

La encore, il est important de noter que la qualité du mouchetis varie en fonction du
tirage. Le gradient quadratique moyen a donc fait I’objet d’une étude statistique analogue a
celle faite pour le mouchetis sans recouvrement. Les résultats de cette étude sont présentés en
Figure 2-19. Ceux-ci sont trés similaires aux résultats présentés en Figure 2-17. Ainsi, pour la
Figure 2-19a, on retrouve une divergence entre 1’imagette 100 x 100 px et les autres imagettes
a partir d’un rayon moyen de 40 px. La encore, le rayon moyen des disques doit étre inférieur
a 40% de la taille des imagettes si I’on souhaite avoir un mouchetis homogene. Cela semble
cohérent avec d’autres études faites sur ce type de mouchetist!é! 163 171 T *écart-type du
gradient (Figure 2-19b) posséde la méme allure que dans la Figure 2-17 mais avec des valeurs
légérement supérieures. Celui-ci reste cependant acceptable pour de faibles rayons puisqu’il
est inférieur a 6% de la moyenne pour une imagette de 100 x 100 px et pour un rayon
inférieur a 10 px. Concernant les rayons a £20% et £50% (Figure 2-19c, d, e et f), les résultats
sont identiques. L homogénéité d’un mouchetis aléatoire ne dépend donc pas de I’incertitude
sur le rayon des disques.
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Figure 2-19 : Moyenne et écart-type du gradient quadratique moyen de 15 tirages différents
d’imagettes de 100 x 100 px a 2500 x 2500 px. Moyenne et écart-type pour un tirage aléatoire du

rayon de disque a £10% (a) et (b) ; a £20% (c) et (d) ; a £50% (e) et (f).

o

Cette section nous permet de conclure que les mouchetis périodiques et aléatoires ont
une qualité similaire. On notera seulement que la qualité optimale du mouchetis périodique
n’est pas stable en fonction du rayon des disques. Par ailleurs, le mouchetis périodique a le
principal désavantage de limiter I’amplitude des déplacements a la demi-période de répétition
des disques. Cette limite est généralement tres faible. A titre d’exemple, pour un rayon de
10 px et une densité¢ de 0,7, le déplacement maximum autorisé sera de 11 px. Le mouchetis
périodique n’offre donc pas d’avantage et I’on retiendra ici les mouchetis aléatoires. Les
travaux présentés jusqu’ici ne peuvent cependant pas fournir les caractéristiques optimales
d’un mouchetis aléatoire en condition réelle. Il est nécessaire d’étudier I’influence de la
dégradation des images apportée par 1’optique. Cette influence est étudiée dans la section
suivante pour un mouchetis aléatoire avec recouvrement.
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2.3.5 Mouchetis aléatoire avec recouvrement : influence d’une dégradation

L’influence du filtre passe-bas H sur la qualité de la CIN a été étudi¢e dans le cadre
d’un mouchetis aléatoire avec recouvrement. Pour cela, des mouchetis aléatoires de
10 000 x 10 000 px ont été tirés pour des rayons moyens compris entre 1 et 60 px. Chacun de
ces tirages a été dégradé en utilisant une fréquence de coupure F. comprise entre 0,01 et 0,5
Ip/px. Tous les tirages ont ét¢ effectués pour une densit¢ de 0,5. L’évolution du gradient
quadratique moyen de ces tirages en fonction des parametres étudiés est présentée en Figure
2-20.

La Figure 2-20a présente le cas ou I’aléa du rayon des disques est de 10%. La Figure
2-20b concerne le cas ou cet aléa est de 50%. Ces deux figures sont quasiment identiques ce
qui signifie que, méme lors d’une dégradation, 1’aléa du rayon des disques influe peu sur le
gradient moyen de I’image. Le gradient maximum est de 0,25 NdG/px. Celui-ci est atteint
lorsque le mouchetis n’est pas dégradé et lorsque le rayon est le plus faible (1 px). Si I’on
augmente le rayon, le gradient moyen diminue, ce qui est cohérent avec les résultats présentés
précédemment et avec d’autres études faites sur ce type de mouchetis!!®]. En revanche,
lorsqu’une dégradation apparait, le rayon qui maximise le gradient moyen augmente. En effet,
entre le cas sans filtrage et le cas ou F. = 0,5 Ip/px, le rayon optimal passe de 1 a 2 px. Cette
tendance est conservée jusqu’au plus fort filtrage (F, = 0,01 Ip/px). Il faudra aussi noter que
plus F, est faible, plus le gradient maximum diminue. La dégradation via le filtre H diminue
donc la qualité des images numériques, ce qui était attendu puisque le filtrage retire de
I’information.
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Figure 2-20 : Gradient quadratique moyen en fonction du rayon moyen des disques et de la
fréquence de coupure du filtre H. Incertitude de 10% (a) et de 50% (b) sur le rayon des disques. Ces
courbes ont été obtenues dans le cas d’un mouchetis a répartition aléatoire avec recouvrement et
pour une densité de 0,5.

La Figure 2-20 fournit une information essentielle en mesure par CIN puisqu’elle
permet d’optimiser un mouchetis au regard de 1’optique utilisée, et inversement.
Généralement en CIN, le systéme optique est imposé par un cahier des charges. C’est donc le
mouchetis que I’on optimise en fonction du systéme optique et non I’inverse. A ce titre, la
Figure 2-21 montre 1’évolution du rayon moyen optimal en fonction de la fréquence de
coupure F.. Les points noirs correspondent au cas ou 1’aléa du rayon est de 10 % et les points
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verts correspondent a une incertitude de 50%. Les courbes en pointillés correspondent a une
approximation des points par une fonction inverse d’ordre deux.

30 "0 ........... Rayon i10% ]
oy Rayon +50%
(@8 H
‘(—_;25 X115
E | E
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o |i o)
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Figure 2-21 : Rayon moyen optimal en fonction de la fréquence de coupure F . du filtre de
dégradation (d’aprés la Figure 2-20 ; mouchetis aléatoire avec recouvrement). La courbe noire
correspond au cas ou Uincertitude sur le rayon des disques est de 10%. La courbe verte correspond
au cas ou Dincertitude est de 50%. L’encadré présent sous la légende représente un grandissement
de la courbe dans Uintervalle F. € [0.02;0.1] Ip/px.

Les deux courbes se superposent ce qui confirme que ’aléa du rayon des disques peut
étre négligé. Le rayon optimal décroit rapidement lorsque F, est proche de 0. Ainsi, pour la
majorité des systémes optiques, le rayon optimal sera compris entre 1 et 10 px. Ce résultat est
en accord avec d’autres études similaires!!'®* 7!, L’encadré montre que ce rayon optimal est
limité a I’intervalle [5 ; 10] px lorsque F, est compris entre 0,03 et 0,06 Ip/px. Il est important
de noter que pour F. > 0,1 Ip/px, il faudra veiller a I’erreur d’interpolation (voir 2.2.7.2). En
effet, bien que le gradient moyen soit intéressant dans cette zone, les disques possédent une
taille faible (moins de 3 px de rayon) et sont ainsi difficiles a interpoler par les algorithmes
CIN. Qui plus est, cette interpolation est d’autant plus difficile que le gradient local est fort.
Par conséquent, I’erreur d’interpolation peut augmenter de manicre conséquente et rendre
inefficace la précision qui a été gagnée via la qualité de 1’image!'’?. Dans ce cas, un
compromis doit étre trouvé entre image optimale et erreur d’interpolation.
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Conclusion

Un algorithme de CIN s’articule autour de trois fonctions: la comparaison pour
obtenir le déplacement local d’un pixel, I’interpolation pour avoir une résolution inférieure a
un pixel et la fonction de forme du déplacement pour imposer la continuité des déplacements
entre chaque pixel. Ces fonctions peuvent étre résolues de maniere locale ou globale.
L’approche locale applique 1’algorithme a des sous-parties de I’image (imagettes) qui
fournissent chacune un point de mesure. L’approche globale résout le probléme sur I’image
entiere. Cette approche surpasse les approches locales en termes d’erreur sur les
déplacements. Parmi les algorithmes de CIN globale, CorreliRT3 propose une régularisation
mécanique (par ¢lément finis) du champ de déplacement, ce qui conduit a une diminution des
niveaux d’erreur.

Les sources d’erreurs commises par CorreliRT3 sont du méme type que celles
commises par les autres algorithmes et I’on notera principalement les erreurs d’interpolation
et la profondeur d’encodage des images. Ces erreurs peuvent étre diminuées en augmentant la
taille des imagettes ou, pour CorreliRT3, la taille des éléments du maillage et la longueur de
régularisation. Il est aussi possible de minimiser les erreurs en optimisant les images. En effet,
le gradient quadratique moyen des images numériques a un impact important sur la résolution
des déplacements. Une étude spécifique a montré que, pour des images numériques produites
a partir de disques noirs placés aléatoirement sur une surface blanche, le gradient est
maximisé lorsque la taille des disques est la plus faible possible. On notera cependant que ce
résultat s’applique sous 1’hypothése que 1’étape d’interpolation est capable d’interpoler une
telle image. Lorsqu’une dégradation (de type filtre passe-bas) de I’image intervient, la qualité
de I’image numérique diminue et le rayon optimal augmente en conséquence. Le rayon
optimal reste cependant inférieur a 10 px pour une grande plage de fréquences de coupures.
Enfin, un autre point important est que le rayon des disques doit étre inférieur a 40% de la
taille des ¢léments du maillage si I’on souhaite s’assurer d’une erreur uniforme pour tout le
maillage.

Ce chapitre a permis de décrire les fondements d’un algorithme de CIN et de faire
ressortir les paramétres a considérer lorsque 1’on met en place un banc de mesure par
corrélation d’images. A titre d’exemple, les traceurs dans 1’image sont des éléments
essentiels. Ce chapitre donne ainsi les prérequis nécessaires au chapitre suivant, qui traite de
la conception d’un banc de mesure optique dédi¢ a la CIN.
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Chapitre 3 Développement du dispositif
optique et d’acquisition

La mesure de champs de déplacement par Corrélation d’Images Numériques nécessite
classiquement I’utilisation d’un banc optique. Les caractéristiques de ce banc ainsi que son
environnement de travail influent de maniére considérable sur I’erreur de mesure. Un
mouvement hors plan de 1 mm, par exemple, peut induire une déformation apparente de
0,26%!'731. En piézoélectricité, une telle erreur est inacceptable puisque les matériaux
piézoélectriques sont souvent utilisés pour produire des déformations inférieures a 0,01%. Le
dimensionnement et 1’optimisation d’un banc optique pour la CIN est alors d’une importance
capitale.

Dans ce chapitre, nous verrons comment dimensionner et optimiser un banc optique en
vue de la mesure de déformations piézoélectriques et ferroélectriques. Pour cela, quelques
notions d’optique seront introduites. Le dimensionnement et le choix du systéme optique sera
ensuite détaillé. Dans un troisiéme temps, les sources d’erreurs majeures associées au banc
choisi seront abordées et certaines seront caractérisées. En derniére partie, le protocole de
calibration du systéme optique est présenté. La calibration est assistée par le programme
MATLAB d’acquisition d’images développé lors de cette these. Les principales fonctions de
ce programme sont présentées en annexes.
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3.1 Quelques notions d’optique
3.1.1 Lumiere

La lumiere est une forme d’énergie électromagnétique. Elle peut étre vue soit comme
une onde, soit comme un nuage de particules énergétiques (les photons). Ces deux points de
vue permettent de comprendre, entre autres, les phénomenes de diffraction, la déclinaison
spectrale de la lumiére ainsi que les phénomeénes de réflexion et de réfraction. La diffraction
est le phénomene par lequel la propagation de la lumiére est modifiée lorsqu’elle rencontre un
obstacle ou une ouverture dont les dimensions sont proches de sa longueur d’onde. Cela a
pour conséquence de créer une figure d’interférence. A titre d’exemple, si I’on éclaire un trou
circulaire avec un LASER, on pourra observer non pas un point lumineux mais une tache
d’Airy!'", Ce phénoméne affecte directement le domaine de la photographie, comme il a été
montré dans le travail de Trantham et Reece!'”! avec un systéme optique commercial.

La déclinaison spectrale de la lumiere est représentée a titre d’exemple en Figure 3-1a
pour de la lumiére blanche et dans le spectre du visible (longueurs d’onde de 400 nm a
800 nm). Une telle lumiere est appelée polychromatique car son spectre est constitué de plus
d’une longueur d’onde. Les phénoménes de réflexion et réfraction de la lumiére sont
représentés en Figure 3-1b. La lumicre est réfléchie lorsqu’elle rencontre une surface séparant
deux milieux différents et est réfractée lorsqu’elle change de milieu. Les lois régissant ces
deux phénomenes sont décrites par les équations de Snell-Descartes. Dans le cas ou le
gradient de phase a I’interface des milieux est nul, ces lois s’écrivent :

01 sin(§;) = 0, sin(¢y), (3-1)
$1=¢1, (3-2)

ou 0; et o, sont les indices de réfringence des milieux, &; est I’angle d’incidence, &, est
I’angle de réfraction et &; est ’angle de réflexion. Il est important de noter que le phénoméne
de réflexion n’est pas nécessairement spéculaire, ¢’est-a-dire que le rayon incident ne donne
pas toujours lieu a un seul et méme rayon réfléchi. Il peut donner naissance a plusieurs rayons
réfléchis orientés dans différentes directions. On dit alors que la réflexion est diffuse. De
maniere analogue, les rayons incidents peuvent étre paralléles si leur source produit une
lumiére orientée (cas du LASER) ou diffus sinon (cas d’une lampe classique).

Lumiére blanche Rayon
incident
15
Rayon
— réfracté
SR o.|lo g
réfléchi 1 2
(a) (b)

Figure 3-1 : Illustration du spectre de la lumiére blanche dans le visible (a) et illustration
des phénomeénes de réflexion et réfraction a l’interface de deux milieux différents (b). L’encadré
noir dans la figure (a) a été produite par Russelll’’%,
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3.1.2 Systeme Optique

La lumiére émise ou réfléchie par un objet est généralement diffuse. De ce fait, si ’on
souhaite observer cet objet, il faudra inverser le phénomeéne de diffusion qui a eu lieu en
chaque point de 1’objet afin d’en obtenir une image (voir Figure 3-2a). Cette inversion est
appelée la focalisation. Il est possible de focaliser la lumiére en utilisant sa propriété de
réfraction (voir 3.1.1). On utilise ainsi généralement une association de lentilles (un objectif)
pour focaliser la lumiére (voir Figure 3-2b). Afin d’observer I’image, on associe a 1’objectif
un écran (tel que le capteur d’une caméra). L’association d’un objectif avec une caméra sera
appelé ici « systeme optique ».

(a) A////Lumiére incidente

Réflexions — —————— —
diffuses

| |
| |
| . . |
= | Focalisation | =
| |
| |

-------- S

( b) I N Foyer
0 Principal
N Image
Foyer
Principal f 1
Objet ¥
Objet Objectif Image

Figure 3-2 : Illustration du phénomeéne de focalisation (a) et modélisation de ce
DPhénomeéne en optique géométrique sur une lentille convergente (b).

Chaque objectif possede un rapport de grandissement défini par :

1Al
ATAE (3-3)

ou |f,] est la taille physique de I’objet et |f; | la taille physique de son image. L’image f; n’est
observable que si un écran f, est présent sur son plan. Selon la taille de cet écran, on pourra
observer toute ou partie de I’image et par extension, toute ou partie de 1’objet. Le plus grand
objet f, observable définit le champ de vision de I’écran, soit :

|folmax = Ij;_ZI' (3-4)

ou |f,| est la taille de I’écran (ou du capteur dans le cas d’une caméra).
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3.1.3 Diaphragme

Le diaphragme est un ¢élément occultant qui limite 1’étendue du faisceau lumineux
émis par un objet. Celui-ci a deux rdles en optique :

- limiter le champ de vision (diaphragme de champ),
- limiter I’ouverture de I’objectif (diaphragme d’ouverture).

Pour limiter le champ de vision, le diaphragme est placé au plus proche de 1’écran.
Pour limiter I’ouverture, le diaphragme est juxtaposé a I’objectif. Un diaphragme d’ouverture
permet de modifier la profondeur de champ d’un objectif. Celle-ci correspond a la zone dans
laquelle 1’objet doit étre situé pour que son image soit nette (c’est-a-dire suffisamment
résolue, voir Figure 3-3a). L’ouverture du diaphragme au diametre d s’écrit par convention en
fonction du nombre d’ouverture N et de la distance focale de I’objectif F via la relation d =
F /N. De maniére générale, plus d est faible, plus la profondeur de champ est grande. En effet,
I’angle de convergence du faisceau est réduit par le diaphragme (voir Figure 3-3b). Le
systéme optique est ainsi moins sensible aux variations de position de 1’objet. En revanche, le
diaphragme réduit I’intensité lumineuse de I’image. De plus, pour de faibles ouvertures, un
vignettage (assombrissement des bords de I’image) ainsi que des phénomeénes de diffraction
apparaissent (réduction de la résolution optique). Enfin, il faut aussi noter que tout objectif,
méme dépourvu de diaphragme, posséde une ouverture liée au diameétre de sa propre pupille.

fo

| AN,

(a) (b)

Figure 3-3 : Image représentative de la profondeur de champ!'’’! (a) et visualisation de
Deffet d’un diaphragme d’ouverture sur le faisceau lumineux émis par un objet (b). Dans I’image
(a), les rectangles pointillés montrent les zones non résolues. Le rectangle plein montre la zone
dans la profondeur de champ. Dans ’'image (b), le diaphragme d’ouverture est représenté en bleu.
Les croix grises et noires schématisent les positions de f et f{ avant et aprés déplacement de
DPobjet.

3.1.4 Caméra

Une caméra numérique est un appareil permettant d’acquérir des images numériques.
Celui-ci est composé d’un capteur (matrice de photosites) et d’une électronique embarquée
d’acquisition et de transfert d’images. Chaque photosite accumule des charges électriques q
en fonction du temps et de 1’intensité lumineuse qu’il recoit :

te te
q= j I dt = af I, dt, (3-3)
0 0

ou i, est le courant ¢lectrique produit par le photosite a partir de I’intensité lumineuse [}, a est
un facteur de conversion, t est le temps et ¢, est le temps d’exposition (temps pendant lequel
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le photosite est exposé a lintensité¢ I;). Chaque photosite posseéde une capacité afin
d’accumuler les charges électriques pendant le temps t,. Lorsque la capacité est pleine, le
photosite atteint la saturation. Celle-ci définit la pleine échelle du capteur. La lecture de g
pour tous les photosites permet de construire une image numérique échantillonnée ou chaque
photosite est représentatif d’un pixel. La valeur de g est ainsi quantifiée en binaire sur un
nombre de bits inhérent a la caméra (la profondeur d’encodage). Si I’on souhaite acquérir une
nouvelle image, les capacités des photosites sont remises a zéro et I’on réitére alors une
mesure sur t,. La valeur de t, est généralement réglable. Cette valeur définit la période
temporelle d’une image et influe sur la fréquence d’acquisition maximale de la caméra.

Il est important de noter que les photosites ont un facteur de conversion a qui dépend
de la longueur d’onde A. La quantité a(A).I; définit ainsi la réponse spectrale du capteur.
Quelle que soit cette réponse spectrale, le capteur est ici monochrome puisqu’il fournira une
valeur par pixel (un niveau de gris). Un autre point important est qu’une erreur est introduite
sur q par les composants de la caméra. Cette erreur comprend une composante systématique
et une composante aléatoire appelée « bruit». L’erreur totale trouve son origine dans
plusieurs sources et on citera, a titre d’exemple, le bruit de quantification, le bruit de jonction,
le bruit thermique ou encore le courant d’obscurité des photosites. Le bruit du capteur est
généralement la composante la plus importante. Celui-ci est quantifié par une valeur
d’incertitude rapportée a la pleine échelle de mesure.

Il existe deux principales technologies de capteur parmi les caméras numériques : le
CCD (Charge Coupled Device) et le CMOS (Complimentary Metal Oxyde Semiconductor).
Dans le cas des capteurs CCD, la charge g de chaque photosite est lue via un seul et méme
nceud de sortie. Ce neeud de sortie comprend un amplificateur de charge qui va convertir g en
une valeur de tension. Cette valeur de tension est lue, quantifiée puis mémorisée. Etant donné
qu’il n’y a qu’un seul amplificateur pour toute la matrice, chaque photosite doit étre lu
consécutivement dans le temps (Figure 3-4). La lecture est dite a balayage progressif. Pendant
ce balayage, les photosites sont toujours exposés a la lumiére et continuent d’intégrer des
charges, ce qui produit une erreur de mesure. Pour éviter cela, juste avant la lecture, certains
CCD transférent les charges des photosites dans des photosites parall¢les isolés de la lumiére.
Ces photosites d’isolation sont soit positionnés en interligne sur la matrice (transfert
interligne, Figure 3-4), soit sous, ou a coté de la matrice de sorte qu’il y ait une matrice active
et une matrice « registre » (transfert de bloc, Figure 3-4). Dans le cas d’un transfert interligne,
les photosites actifs ne recouvrent pas toute la surface de 1’image analogique. L’image
numérique produite est donc sous-échantillonnée puisque I’information lumineuse est perdue
une ligne sur deux.

Les capteurs CMOS sont similaires aux capteurs CCD a la différence pres que ceux-ci
possédent un amplificateur de charge pour chaque photosite (voir Figure 3-4). Ainsi,
I’information présente dans chaque photosite peut étre lue simultanément. De ce fait, aucun
registre n’est nécessaire. De plus, cela permet de réduire considérablement le temps de lecture
de la matrice. Cependant, 1’ajout d’amplificateurs oblige les photosites a réduire leur surface
active ce qui réduit le coefficient de remplissage de la caméra.
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CCD a balayage CCD interligne CCD de bloc CMOS
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Figure 3-4 : Représentation d’un capteur CCD dans le cas d’un transfert a balayage (a),
interligne (b) et de bloc (c). Représentation d’un capteur CMOS (d). Les illustrations ont été
réalisées d’apreés’’?l,

3.2 Choix des éléments optiques

A minima, le développement d’un banc optique dédi¢ a la caractérisation des
matériaux ferroélectriques par CIN nécessite :

un objectif optique,

- une caméra,

un systeme d’éclairage,
- un échantillon ferroélectrique texturé par un mouchetis.

De par ses dimensions et sa texture naturelle, I’échantillon est I’¢lément conditionnant
et on s’appuiera sur celui-ci pour choisir 1’objectif, la caméra et le systéme d’éclairage. Cette
partie vise a expliquer en détail le choix de ces trois éléments. Le mouchetis est un élément
qui doit étre dimensionné précisément en fonction de la caméra et de 1’objectif retenu. Ce
dimensionnement ne peut s’appuyer sur les valeurs des constructeurs qui restent estimatives.
En effet, il ne sera pas possible de reproduire avec exactitude les conditions de mesure de
chaque constructeur (notamment, le grandissement de 1’objectif). Par conséquent, le
mouchetis a été dimensionné et réalisé, a posteriori, aprés avoir recu et caractérisé le banc
optique in situ. C’est pourquoi le choix et le protocole de réalisation du mouchetis n’est décrit
que par la suite, en section 3.3.

3.2.1 Objectif et tripode

Le choix de I’objectif optique dépend directement de 1’échantillon ferroélectrique
¢tudié. En effet, la taille de ce dernier va définir le grandissement y de I’objectif. La taille des
céramiques ferroélectriques qui sont commercialisées varie classiquement de I’échelle du
millimétre a 1’échelle centimétrique!! '8, Par ailleurs, dans le cas présent, la distance entre
¢lectrodes n’excédera pas 10 mm environ. En effet, si ’on souhaite étudier un matériau
ferroélectrique a son état de saturation, il est généralement nécessaire d’appliquer un champ
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électrique de 2 a 5 kV/mm selon les matériaux. Pour atteindre 5 kV/mm sur un échantillon de
10 mm, un amplificateur a haute tension (HT) de 50 kV est nécessaire. Or, les amplificateurs
HT qui se branchent sur le secteur (220V, 50 Hz) peuvent rarement aller au-deld sans
nécessiter une installation électrique spécifique du fait de la forte puissance consommée. Par
conséquent, les échantillons auront une taille millimétrique et un objectif de type microscope
sera alors nécessaire.

Les tensions évoquées s’associent a un risque ¢électrique fort puisque des arcs
¢lectriques peuvent facilement se produire sur les éléments a proximité (tels que les cables, les
machines et appareils de mesures). Ainsi, un microscope optique « longue distance » sera
nécessaire afin d’éloigner le systéme optique. La tension de claquage de I’air sec est de
3,6 kV/mm. A 20°C et a pression atmosphérique, cette valeur peut descendre a 0,5 kV/mm
selon les conditions expérimentales!'®?. Si I’on prend un champ électrique limite de 0,36
kV/mm (coefficient de sécurité de 10), alors 1’optique devra pouvoir focaliser au minimum a
140 mm de I’échantillon.

Il s’avere que I’objectif Questar QM100, produit par I’entreprise Company Seven,
satisfait ces deux contraintes. En effet, ce microscope longue distance peut focaliser dans une
zone située de 15 a 35 cm de l’objet mesuré. Dans cette zone, ’objectif fournit un
grandissement y compris entre 3,43 et 6,15. Les cameras se fixent directement sur 1’objectif,
via une monture C (C-mount). A titre d’exemple, avec une caméra dont le capteur est de 2/3”’,
I’objectif permet d’observer des objets de taille 1,43 x 1,07 mm a 2,57 x 1,92 mm. Avec un
capteur 1°°, on pourra observer une taille de 2,08 x 1,56 mm a 3,73 x 2,80 mm. Ces
dimensions peuvent varier d’un facteur 1/3 a 1,11 en ajoutant des lentilles x0.9 a x3
(proposées par le constructeur). Dans cette plage de grandissement (sans lentille), le
constructeur indique que le Questar QM 100 posseéde une résolution optique comprise entre 1
et 4 um ainsi qu’une profondeur de champ de 28 a 77 um. Enfin, il faudra noter que le
QMI100 pese 2,27 kg et qu’en ajoutant des platines de translation micrométrique, la masse
peut dépasser 20 kg. Pour cela, le constructeur propose un tripode qui permet une fixation
horizontale stable de 1’optique.

Il est important de noter que cet objectif a ét¢ largement employé pour des essais
expérimentaux employant la Corrélation d’Images Numériques!'®*-1%%l. Ces travaux montrent
que le Questar QM 100 est capable d’effectuer des mesures CIN a différents champs de vision
(de 300 um a 5 mm) et permet de mesurer des déformations de 10* a plus de 102 La
fréquence d’acquisition, représentant la fréquence a laquelle les images sont acquises, est
aussi un facteur limité par ce type d’optique. En effet, I’intensité lumineuse en sortie de
I’optique est faible et nécessite un temps d’exposition plus grand qu’une optique classique.
Les travaux cités!'®1% montrent qu’avec le Questar QM 100, il est possible d’acquérir des
images en quasi-statiques mais aussi a des fréquences allant jusqu’a 70 kHz. Les conditions
de mesure CIN ainsi que les incertitudes observées pour ces travaux sont reportées dans le
Tableau 3-I. Ces travaux montrent que le Questar QM 100 est polyvalent et semble prometteur
pour la mesure de déformations piézoélectriques et ferroélectriques.
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A P, (um/px) et facq Type de PrOgram{ne u; Ay,
uteur Champ de vision | (Hz) mouchetis CIN et taille (Si) (AS})
P d’imagette v v
Lsall)fllllegt 0,85 pm/px - Texture naturelle Vic 2D A )
ubineau 850 x 850 um 100px | (5.10%a5.10%) |  (-)
(2014)
DIC and
A <1 um/px .
AlbinskKi et al. Tracking <30 pm 100 nm
50 -
(2013) < 696 x 264 pm (Matlab)!®® (-) (-)
Calamaz et al. 2.4 pm/px 4 D.egradatlon par CorreliQ4 - 60 nm
2012) 307x307 pm | 7.10% | polissage et attaque $ px (10225101 | 22.109)
0,7 x 0,7 mm électrochimique ) -
Poncelet et al. - 10 Peinture noire et CorreliQ4 - -
(2010) ~2x2mm blanche 480 px (1022a6.102) | (2.107)
Roux et Hild 1,85 pm/px ) CorreliQ4 <0,46 pm 10 nm
(2005) 1,865 x 1,88 mm Texture naturelle | ~gy 5 0 (~4.10% | (2,5.109)
Forquin et al. 1,85 pm/px ) CorreliQ4 0,2a1,3 um 80 nm
(2004) i Texture naturelle 32 px ) )
Lopez-Crespo ~1,1 pm/px - P.I’OJeC‘[IO’n de Vic 2D 2435 um )
etal. 15x12mm particules (¢lectro- i (1074 102) )
(2015) R spray)
~ 1,10 pm/px Dégradations
Blaber etal. |~ 3,67 x 2,78 mm i ponctuelles par Ncorr 40 a 130 um -
(2015) (maximum 5 sablage et attaque - (10%a10?) (-)
mm) laser

Tableau 3-1 : Période d’échantillonnage P,, champ de vision, fréquence
d’acquisition f,.,, type de mouchetis, programme CIN, taille d’imagette, ordre de grandeur
des déplacements u; (et/ou déformations S;)) mesurés et incertitudes (Au; et/ou AS;;) observés

dans les travaux mettant en ceuvre le Questar QM 100 pour des mesures par CIN.

3.2.2 Eclairage

L’optimisation de la texture au Chapitre 2 nous a enseigné qu’il était nécessaire que le
gradient quadratique moyen soit homogéne dans I’image. Sous 1’hypothése qu’un mouchetis
posséde des propriétés optiques uniformes, alors 1’éclairage devra lui aussi étre uniforme pour
satisfaire 1’homogénéité du gradient. Par ailleurs, le Questar QM100 étant un microscope
longue distance, il nécessite une densité de puissance lumineuse importante. En effet, dans la
mesure ou la lentille est ¢loignée de I’objet, une grande partie du flux lumineux produit par la
source lumineuse ne parviendra pas jusqu’au capteur optique. Afin de maximiser la densité de
puissance, le spectre complet de la lumiére visible sera utilisée (lumiere blanche). Enfin, il
sera nécessaire de pouvoir s’approcher a quelques centimétres de 1’échantillon pour éviter les
pertes au sein du flux lumineux. La lumiére incidente doit aussi pouvoir étre orientée afin de
pouvoir optimiser les conditions d’éclairage.
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Pour toutes ces raisons, une fibre optique avec un éclairage LED associé a été choisie
(LLS 3, SCHOTT North America, Inc.). La fibre fournit a sa sortic un flux lumineux
maximum de 550 Im et de température 6000 K (lumicre blanche). Considérant un diametre
interne de fibre de 10 mm, 1’éclairement est ainsi de 7 Mlux (soit 7.10° Im/m? ou 7 Im/mm?).
La fibre possede une longueur de 2 m. Elle est fixée et orientée grace au bras articulé
MECAMAG (type 131) auquel a été ajouté un adaptateur de diamétre 10 mm.

3.2.3 Caméra

Le choix de la caméra dépend de nombreux paramétres tels que le bruit de mesure, la
fréquence d’acquisition, la période d’échantillonnage, le champ de vision, le temps
d’exposition minimum et la réponse spectrale. Dans le cas présent, il est souhaité que le bruit
de la caméra ne dépasse pas 1% de la pleine échelle de mesure. En effet, Hild et Roux ont
montré que pour un algorithme de CIN global, I’incertitude sur le déplacement pouvait
atteindre 10”2 px pour des imagettes de 64 px et pour un bruit de 1%!"3%, ce qui n’est pas
négligeable.

L’image optique doit étre discrétisée selon une période inférieure a la demi-résolution
optique afin de bénéficier pleinement des capacités du Questar QM100 (critere de Shannon).
Ainsi, la période d’échantillonnage doit étre inférieure a (1,1 / 2) um (pour y = 6,15) eta (4 /
2) um (pour y = 3,43). Le cas le plus critique est donc celui correspondant a y = 6,15. Par
conséquent, on considerera la période d’échantillonnage valide si la taille physique d’un
photosite est d’environ 1,1 X 6,15/2 = 3.38 pm.

Le champ de vision souhaité est d’au moins 3 mm au plus faible grandissement (y =
3,43, sans ajout de lentilles supplémentaires au Questar QM100). En effet, en dessous de ce
champ de vision, la surface visualisée ne sera que locale et non représentative de
I’information macroscopique pour des échantillons dont la taille est comprise entre 5 et 10
mm. De ce fait, les dimensions du capteur devront étre supérieures a 3 X 3,43 = 10 mm.

Le temps d’exposition doit pouvoir atteindre des valeurs inférieures a 1 ms afin
d’échantillonner des signaux d’au moins 10 Hz (100 ms par période) avec une précision
temporelle inférieure a 1%. La fréquence d’acquisition de la caméra doit dépasser 1 Hz afin
d’acquérir avec précision (soit plus de 100 points par période) des cycles ferroélectriques a
10 mHz. Cette limite a été définie afin d’avoir des résultats de corrélation comparable avec
d’autres résultats de la communauté scientifique. Or, dans la littérature, les matériaux
ferroélectriques sont rarement caractérisés en dessous de 10 mHzB3% 37 3% 1911931 par ailleurs
les faibles fréquences sont difficilement accessibles car le courant de conduction des
matériaux rend alors la mesure de leur polarisation difficile!'**.

Enfin, le choix s’est porté sur un capteur CCD car on souhaite que I’information de
chaque photosite soit lue avec le méme amplificateur. Cela assure, pendant la lecture, une
erreur systématique identique pour chaque pixel. Le CCD devra avoir une réponse spectrale
située dans le visible (400-800 nm) et devra étre monochrome. En effet, les capteurs couleurs
requiérent au moins trois photosites de couleurs pour chaque pixel mesuré (généralement
rouge, vert et bleu)!®l. A taille de photosite égale, la période d’échantillonnage spatiale d’un
capteur couleur est ainsi 3 a 4 fois plus grande que celle d’un capteur monochrome!!'**,
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En raison du cahier des charges défini dans le paragraphe précédent, la caméra qui a
été choisie est la Ximea MD091MU-SY. Ses caractéristiques principales sont fournies dans le
Tableau 3-II. Grace au capteur de cette caméra, il sera possible d’imager des objets de 2,03 x
1,63 mm (y = 6,15, distance optique-objet de 15 cm) a 3,64 x 2,92 mm (y = 3,43, distance
optique objet de 35 cm). La période d’échantillonnage variera respectivement de 0,6 um/px a
1,076 um/px. Il est important de noter que ces données sont des estimations théoriques faites
a partir des données fournies par les constructeurs (de la caméra et de 1’objectif). Ces valeurs
peuvent étre amenées a changer, notamment les valeurs minimum et maximum de y,
puisqu’on ne pourra pas assurer que les conditions de mesure seront les mémes que celles des
constructeurs. A titre d’exemple, la distance optique-capteur peut changer suivant la
profondeur du capteur dans la caméra.

Spécifications Réponse spectrale!1!
N Sony ICX814 ALG
Modele du capteur (CCD monochrome) 1.0
Fréquence S Hz @ 3384 x 2708 px|  °°
0.8
Temps d’exposition 0,061 ps — 1177 s g 07
Rapport Signal sur Bruit 43 dB ; 0,71% E’ 0.6
[0
Taille d’un photosite 3,69 pm ; 0:5
2 04
12,5 x 10 mm? o
i i 0.3
Taille du capteur (3384 x 2708 px) 2 o
IProfond.eur d enc’()(‘lage 14 bits (42 dB) 0.1
(dynamique numérique) 0.0
400 500 600 700 800 900 1000
Dynamique analogique K7 dB Wavelength [nm]

Tableau 3-11 : Caractéristiques techniques de la caméra Ximea MD091IMU-SY.

3.3 Chaine de mesure et sources d’erreur

La chaine de mesure est représentée en Figure 3-5. Chaque ¢élément de cette chaine
influe sur la qualité des images numériques obtenues. Dans le Chapitre 2, nous avons vu que
la fonction de transfert du systéme optique avait une forte influence sur la qualité de la
corrélation d’images. Il en est de méme pour les autres éléments de la chaine de mesure. Dans
cette partie, I’influence des éléments de la chaine de mesure sur la qualité des images
numériques est abordée. Ce sujet permet de comprendre quels sont les principaux points a
traiter pour optimiser un banc optique dédi¢ a la CIN. Il permet aussi de comprendre quelles
sont les étapes de calibration d’un banc optique.
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Figure 3-5 : Représentation de la chaine de mesure dédiée a la CIN.
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3.3.1 Lumieére

La source lumineuse influe sur I’image numérique finale car c’est elle qui fournit
I’intensité lumineuse récoltée par la caméra. Si cette intensité est trop faible, les photosites de
la caméra ne collecteront que peu de charges vis-a-vis de leur capacité. Autrement dit, la
dynamique du signal lumineux (amplitude maximale des niveaux de gris de 1’image) ne
profitera pas entierement de la dynamique du capteur et par conséquent, le gradient
quadratique moyen de I’image ne sera pas optimal.

La dynamique du signal lumineux sera ici appelée « contraste absolu ». Celui-ci peut
étre obtenu a partir de I’histogramme de I’image. L’histogramme représente le nombre de
pixels qui présentent un niveau de gris donné (voir Figure 3-6). Le contraste absolu d’une
image est ici définie comme I’amplitude des niveaux de gris qui contiennent 99% de
I’information (excluant ainsi 0,5% de chaque c6té de I’histogramme en guise d’incertitude,
voir Figure 3-6). Afin de comparer le contraste absolu a la dynamique du capteur, on définit le
contraste relatif comme le rapport du contraste absolu sur la dynamique numérique totale (la
pleine échelle, ici, 2'* Niveaux de Gris). Ainsi, plus le contraste relatif s’approche de 1, plus
I’image est optimale.
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Figure 3-6 : Histogramme d’une image numérique de 1000 x 1000 px représentant un mouchetis
de peinture et de poudre. L’abscisse représente l’échelle des niveaux de gris. L’ordonnée
représente le nombre de pixels possédant un niveau de gris donné. L’intervalle en rouge
représente la dynamique du signal (99% des pixels). Les intervalles en bleu représentent les
intervalles exclus (1% des pixels).

A I’inverse, une lumiére trop intense saturera la capacité de chaque photosite. L. image
sera écrétée ; le risque étant que l’étape d’interpolation de la CIN ne puisse interpoler
correctement le signal du fait que celui-ci n’est plus dérivable. Par conséquent, il faut éviter
les exces de saturation. Ici, il sera arbitrairement considéré que le signal est indiment écrété
lorsque le nombre de pixels saturés (NdG = 0 ou 1) dépasse 0,1% du nombre de pixels total.

Enfin, la lumiére réfléchie par I’objet doit étre homogene en intensité. Cela assure que
I’erreur de corrélation est homogene en tout point de I’image. Pour cela, une technique est de
calibrer le systéme optique de sorte que le plan du capteur ne coincide plus avec le plan image
(I’objectif est non focalisé¢, I’'image est floue). Dans cette condition, le capteur mesure
I’intensité lumineuse moyenne locale de I’objet (1I’information réfléchie par le mouchetis étant
filtrée). Il suffit alors de vérifier que cette intensité moyenne est homogeéne sur toute I’image.
Si ce n’est pas le cas, alors I’éclairage doit étre calibré. Cette technique est décrite plus en
détail en section 3.4.
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3.3.2 Objectif optique
3.3.2.1 Fonction de Transfert Optique (FTO)

Comme il a été évoqué en section 3.2.1, un objectif posséde une résolution optique. Sa
résolution donne la distance minimale entre deux points d’une image pour que ceux-ci
puissent étre différenciables. En revanche, la résolution ne donne pas la capacité d’une
optique a reproduire, dans le plan image, 1’information présente dans le plan objet. Pour cela,
il est nécessaire de caractériser 1’optique par sa fonction de transfert. Cette fonction dépend de
la fréquence spatiale (en mm™ ou px™') du signal lumineux présent dans le plan objet. Elle
permet de comprendre, pour une fréquence donnée, comment 1’information a été modifiée
entre le plan objet et le plan image.

La Fonction de Transfert Optique (FTO) est une fonction complexe qui peut se
décomposer par son module et son argument. Le module de cette fonction agit sur I’amplitude
du signal (Fonction de Transfert de Modulation, FTM) et son argument agit sur sa phase
(Fonction de Transfert de Phase, FTP). Généralement, seule la FTM est caractérisée en
optique. La mesure de cette fonction se fait en plagant dans le plan objet une intensité
lumineuse qui varie de maniére sinusoidale. En mesurant I’intensité lumineuse recue au plan
image, on peut calculer, pour une fréquence spatiale donnée, la FTM par!!*7 :

I
FTM = —, (3-6)
Io

ou I, est I’amplitude du signal sinusoidal dans le plan objet et I; est I’amplitude du signal
observé dans le plan image. Pour obtenir un autre point de cette fonction, il faudra réitérer la
mesure en utilisant une fréquence spatiale différente. Dans la pratique, il est tres difficile de
réaliser avec précision des mires faisant varier 1’intensité lumineuse de maniére sinusoidale.
Par conséquent, les mires & base de bandes blanches et noires (signal carré) sont plutdt
utilisées (voir mire USAF 1951 en Figure 3-7). Par définition, une bande blanche juxtaposée a
une bande noire forme une « paire de ligne» (line pair, lp). La fréquence spatiale
correspondante est alors classiquement notée Ip/mm (ou Ip/px). Lorsque 1’on effectue une
mesure a partir de ce type de mire, la fonction de transfert mesurée n’est plus la FTM mais la
Fonction de Transfert de Contraste (FTC). Il est important de noter que la FTM peut étre
approximée par la FTC en utilisant la formule de Coltman!!*® '], On obtient alors :

T
FTM ~ ZFTC (3-7)
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Figure 3-7 : Représentation d’une mire de résolution USAF 1951. L’association de trois lignes
blanches correspond a une fréquence spatiale. Chaque fréquence spatiale est orientée dans deux
directions (horizontale et verticale), ce qui correspond a un élément. Les éléments sont répartis
dans différents groupes dont le numéro peut varier de -2 a 9. Chaque groupe posséde 6 éléments
numeérotés de 1 a 6. Le numéro d’un élément et de son groupe permet de définir sa fréquence
spatiale (les valeurs étant données par la norme MIL-STD-150A).

Dans cette theése, la FTC du systéme optique complet (Questar QM100 associé a la
caméra Ximea) a été mesurée via une mire USAF 1951. Cette mire posséde des paires de
lignes du groupe 2, ¢élément 2 (4,49 lp/mm) au groupe 7, ¢lément 6 (228 Ip/mm). La Figure
3-8 montre, en noir, la FTC du systéme optique pour quatre grandissements différents. Ces
courbes sont comparées a la fonction de transfert H (courbes vertes) présentée au Chapitre 2 :

1
H(fxs'fx1) =

-
" ,/fxsz +fy (3-8)

F,

Chaque graphique (Figure 3-8a, b, c et d) correspond a une distance de travail de
I’objectif (distance objectif-objet). A chacune de ces distances correspond une période
d’échantillonnage P,. Plus la distance est grande, plus le champ de vision est grand et plus la
période d’échantillonnage est grande. On peut observer que sur les quatre graphiques, la
fonction H est comparable a la FTC mesurée. L’écart entre les courbes n’excede pas 0,05
pour les Figure 3-8a et Figure 3-8b. La fonction H permet donc d’estimer la FTC de manicre
satisfaisante. A 27 cm (Figure 3-8c), ’erreur de mesure est plus prononcée et I’écart absolu
entre les courbes atteint 0,16. La tendance de la FTC est en revanche bien respectée par H sur
toute la plage de mesure. A 37 cm (Figure 3-8d), la fonction H ne permet plus de représenter
correctement la tendance de la FTC. Le meilleur compromis est trouvé pour F, = 40 lp/mm et
I’écart maximum entre les courbes atteint 0,18. Cet écart peut étre expliqué par une erreur
systématique entre 4 et 60 Ip/mm ou entre 60 et 230 Ip/mm. Cela pourrait étre aisément causé
par un défaut de parallélisme entre la mire et le capteur de la caméra puisque la profondeur de
champ de I’optique est inférieure a 80 um. De la méme manicre, un éclairage inhomogene
peut aussi aboutir a ce type de résultat. Par conséquent, la mesure a 37 cm n’est qu’une
estimation de la fonction de transfert du systéme optique.
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Figure 3-8 : Fonction de Transfert de Contraste (FTC) mesurée via une mire USAF 1951
(courbes noires) et comparaison avec la fonction de transfert H pour des fréquences de coupure
donnant la meilleure approximation (courbes vertes). FTC mesurée a 14,5 cm de I’objet (0,570
um/px) (a), a 21 cm de ’objet (0,734 um/px) (b), a 27 cm de ’objet (0,897 um/px) (c) et @ 37 cm de
Pobjet (1,184 um/px) (d).

Malgré les écarts observés entre les courbes mesurées et simulées, la fonction H
permet d’estimer la forme de la FTC de maniére satisfaisante. Par conséquent, celle-ci a été
utilisée en tant que modele de la FTC. C’est pourquoi cette fonction est a la base de I’étude
menée au Chapitre 2, au sujet de I’effet du systeme optique sur les caractéristiques du
mouchetis optimal. Il est important de noter que 1’approximation de la FTC par H permet de
fournir une estimation de la fréquence de coupure F, de ’optique a différents grandissements.
Cette fréquence de coupure peut Etre convertiec en Ip/px a partir de la période
d’échantillonnage P,. La fréquence de coupure du systéme optique est reportée dans le
Tableau 3-III pour les quatre distances de travail étudiée. On peut conclure que le systéme
optique possede une fréquence de coupure située globalement autour de 0,04 a 0,05 Ip/px.
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Distance de travail (cm) F . (Ip/mm) P, (um/px) F. (Ip/px)
14,5 90 0,570 0,051
21 50 0,734 0,037
27 55 0,897 0,049
37 40 1,184 0,047

Tableau 3-111 : Fréquence de coupure du systéme optique étudié (Questar QM100 et
caméra Ximea MD091MU-SY).

3.3.2.2 Focalisation

La focalisation du systéme optique est une étape importante de calibration. Si la
focalisation n’est pas optimale, alors la fonction de transfert du systéme optique aura une
fréquence de coupure plus faible que celle escomptée. Autrement dit, le gradient quadratique
moyen des images sera réduit a une valeur non optimale.

Il est possible d’optimiser la focalisation d’une optique en analysant le gradient
quadratique moyen des images observées. En effet, plus le gradient moyen est grand, plus les
images contiendront de composantes a hautes fréquences spatiales. Le gradient est donc un
indicateur de résolution. Il est alors possible de maximiser la fréquence de coupure du
systéeme optique en maximisant le gradient quadratique moyen des images observées. Cette
technique est utilisée ici pour focaliser le systéme optique. Elle est décrite plus en détail en
section 3.4.

3.3.2.3 Aberrations optiques

Une aberration optique est une modification de I’information attendue dans le plan
image. Cette modification est due soit & un défaut du systéme optique, soit parce que le
systéme optique ne respecte pas les conditions d’application de I’optique géométrique (par
exemple, les conditions de Gauss). Il existe deux principales sortes d’aberration optique qui
sont les aberrations géométriques et les aberrations chromatiques. Les aberrations
géométriques sont des défauts de type monochromatique. Ces défauts se produisent pour
chaque longueur d’onde de la lumiere, de manicre indépendante. Ceux-ci altérent soit la
résolution optique (par exemple, les aberrations de champ, sphériques et de coma), soit la
géométrie de 1I’'image (par exemple, la distorsion). Les aberrations chromatiques sont des
défauts qui résultent de la décomposition des composantes monochromatiques de la lumiére
(par exemple, I’aberration chromatique longitudinale ou latérale). Ces défauts ne s’observent
par conséquent qu’en lumicre polychromatique.

Dans cette thése, 1’effet des aberrations optiques sur le résultat d’un calcul CIN n’a pas
¢été étudié. Cependant, les aberrations peuvent induire des erreurs non négligeables en CIN. A
titre d’exemple, pour des mouvements de corps rigides, Pan ef al. ont montré que la distorsion
optique pouvait induire une erreur sur les déplacements supérieure a 0,1 px['"3l. Ces résultats
ont été obtenus pour des translations d’environ 40 px seulement (3% du champ de vision). Les
aberrations sont donc des sujets d’études importants et I’on notera que de nombreuses études
ont été menées pour les caractériser, les modéliser et les corriger!!!® 173, 200, 2011 14
caractérisation des aberrations optiques est donc un travail important a placer en perspective
de cette these.
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3.3.3 Caméra
3.3.3.1 Bruit de la caméra

L’effet du bruit de la caméra sur la CIN peut étre soit modélisé, soit caractérisé par
simulation. Dans les deux cas, une image bruitée f, (h) = f(h) + ny(h) est considérée. Le
bruit ng (h) étudi€ est généralement défini comme un bruit gaussien d’écart-type 1. Cet écart-
type est soit défini en valeur absolue (Niveau de Gris) soit en valeur relative, par rapport a la
dynamique maximale du capteur. Dans le cas ou I’erreur est modélisée, les équations de
comparaison des algorithmes CIN sont utilisées afin de rechercher une loi reliant n et I’erreur
sur les déplacements. Dans le cas d’une caractérisation par simulation, un bruit ny(h) est
directement appliqué a une image de référence f(h). Les images f(h) et f,(h) sont alors
corrélées, ce qui permet d’obtenir un déplacement représentatif de I’erreur due au bruit. La
réitération de cette procédure, avec des tirages différents de ny(h), permet ensuite de
quantifier la moyenne et 1’écart-type statistique de I’erreur en fonction de 7.

Le bruit de la caméra a fait I’objet de nombreuses études en CINP!: 114, 134, 160,202, 203]
Ces ¢études montrent que I’erreur moyenne induite par la caméra est négligeable et que
I’erreur aléatoire associée peut en revanche atteindre, voire dépasser, 0,01 px pour des bruits
d’écart-type allant de 1 a 2%°" 1%°1. Dans le cas de CorreliRT3, sans régularisation, I’erreur
sur les déplacements est de 0,01 px pour un bruit d’écart-type 0,8% et pour des éléments de
64 px. Etant donné que le bruit de la caméra Ximea MDO09IMU-SY est de 0,71% (voir
Tableau 3-II), I’erreur maximale sera de 0,01 px pour des éléments de taille supérieure ou
¢gale a 64 px. Afin de certifier cette valeur, 1’écart-type du bruit de la caméra a été étudié en
fonction de I’intensité lumineuse moyenne regue par le capteur. Les résultats sont présentés en
Figure 3-9, en échelle logarithmique. L’intensité lumineuse moyenne est normée entre 0 et 1.
La figure montre une courbe linéaire croissante entre 0 et 0,7 NdG. Une régression de poisson
sur cette zone donne un coefficient directeur de 0,5. L’écart-type du bruit est donc égal a la
racine carré de Dintensit¢ lumineuse moyenne. L’intensité lumineuse suit une loi de
probabilité de Poisson. A partir de 0,7 NdG, 1’écart-type du bruit sature a 0,70% puis chute
au-dela de 0,98 du fait de la saturation du capteur. L’écart-type atteint ainsi 0,56% a
I’intensit¢ maximum mesurée (0,995 NdG). Pour toute la dynamique, I’écart-type n’excede
pas 0,70% ce qui permet d’assurer que 1’erreur de CIN sur les déplacements n’exceédera pas
0,01 px, pour des éléments de 64 px et sans régularisation!t'>4),
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Figure 3-9 : Ecart-type du bruit de la caméra Ximea MD091MU-SY en fonction de l’intensité lumineuse.
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3.3.3.2 Temps d’exposition
Fréquence d’acquisition

Le temps d’exposition t, est un parametre important a considérer lorsque 1’on calibre
une caméra. En effet, pour chaque image acquise, celui-ci affecte le temps pendant lequel les
photosites ont réagi a la lumiere. Le temps d’exposition agit sur I’amplitude de 1’image
mesurée. Plus t, est grand et plus la dynamique de I’image sera grande. Ce point est un
avantage puisque t, permet d’ajuster la dynamique du signal lorsque ’intensité lumineuse se
trouve étre trop forte (saturation du capteur) ou trop faible (contraste insuffisant).

En revanche, le temps d’exposition limite la fréquence d’acquisition f,., de la cameéra.
En effet, le temps d’acquisition t, ., se définit comme :

tacq = E =te+t + 1t (3-9)

ou t; est le temps de lecture de tous les photosites de la matrice et t; est le temps de transfert
des données sur le bus de données. La quantité (t; + t;) dépend du nombre de photosites a
lire. Elle peut étre considérée constante et propre a chaque caméra. Certaines caméras offrent
cependant la possibilité d’associer les photosites entre eux afin de limiter le nombre total de
photosites a lire. Cette opération s’appelle le « binning ». La caméra Ximea MD091MU-SY
autorise un binning de 1 x 1 px a 5 x 5 px ce qui permet, selon le constructeur, d’augmenter
facq de 5 a 20 Hz. Dans le cas présent, le lien entre le temps d’acquisition et le temps
d’exposition de la caméra a été étudi¢ (voir Figure 3-10a). Cette étude a ét€ menée pour 5
binnings différents. On peut observer que pour chaque binning, la relation ¢4¢4(t.) est lin€aire
ce qui confirme que (t; + t;) ne dépend pas de t,. Pour un binning de 1 x 1, ’ordonnée a
I’origine vaut (t; +t,) = 0,1934 s. L’inverse de cette valeur donne la fréquence maximum
théorique de la caméra, a t, = 0. Cette fréquence est ici de 5,17 Hz. En pratique, on pourra
obtenir des images avec une dynamique satisfaisante pour un temps t, compris entre 1 et 10
ms. Ce temps représente moins de 5% de (t; + t;). Par conséquent, la fréquence d’acquisition
est principalement contrainte par les temps de lecture et de transfert. La Figure 3-10b donne la
décomposition du terme (t; + t;) a t, = 0 pour différents binnings. Cette décomposition se
base sur la fréquence de lecture des photosites donnée par le constructeur (54 MHz). Les
résultats montrent que le temps de transfert t, est quasiment proportionnel au nombre de
photosites lus. Par ailleurs, ce temps n’évolue que trés peu puisqu’il reste compris entre 15 et
24 ms. Le temps de lecture de la matrice est en revanche non linéaire et représente 88% du
temps d’acquisition total lorsque tous les photosites de la matrice CCD sont sollicités. Le
temps t; constitue donc le principal facteur limitant de la fréquence d’acquisition de la
caméra.
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Figure 3-10 : Relation entre temps d’acquisition et temps d’exposition (a) et estimation des temps de
lecture t, et de transfert de donnée t, (b) pour différents binnings de la caméra Ximea
MDO9IIMU-SY.

donc été négligée.

Courant d’obscurité

Le courant d’obscurité est le courant résiduel produit par chaque photosite en
I’absence d’intensité lumineuse. Ce courant induit une dérive de la mesure de I’intensité
lumineuse au cours du temps. Il ajoute ainsi une erreur dont la valeur est proportionnelle a ¢,.
Dans le cas présent, cette relation a été caractérisée en plagant le capteur dans un espace fermé
et étanche a la lumiére. La Figure 3-11 montre ainsi I’intensité lumineuse moyenne ajoutée a
chaque photosite pour différents temps d’exposition. Cette erreur n’excede pas 0,76% de la
dynamique du capteur pour t, < 100 ms. Concernant les temps d’exposition qui seront
généralement utilisés (soit t, < 10 ms), cette erreur n’excede pas 0,74%. On peut aussi
s’apergevoir par extrapolation que I’erreur posseéde une composante systématique importante
(0,735% a t, = 0). L’erreur pourrait donc étre compensée en quasi-totalité par soustraction
des images mesurées avec une image noire. Cependant, ici, les valeurs sont faibles ; ’erreur a
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Figure 3-11 : Intensité lumineuse moyenne ajoutée a chaque pixel en fonction du temps
d’exposition t, pour une caméra Ximea MD091MU-SY isolée de la lumiére.

Flou de bougé

Il est important de noter que si le systeme optique est utilisé dans le but d’acquérir un
mouvement, alors le temps d’exposition doit étre réglé en fonction de la vitesse de ce
mouvement. Si la vitesse n’est pas négligeable par rapport a t,, chaque photosite recevra
I’intensité lumineuse de plusieurs points objet. A titre de comparaison, le résultat sera
similaire a 1’application d’un filtre & moyenne glissante sur I’image. Ce phénoméne est
communément appelé « flou de bougé ». Dans le cas présent, les mouvements seront quasi-
statiques puisque la période de sollicitation sera supérieure a 20 s. Les temps d’exposition (<
10 ms) représenteront donc moins de 0,05% des périodes de sollicitation étudiées. Par
conséquent, I’influence d’un flou de bougé a été négligée dans cette these.

3.3.3.3 Repliement de spectre

Le repliement de spectre se produit lorsqu’un signal analogique (spatial ou temporel)
est discrétisé avec une fréquence d’échantillonnage insuffisante. Le repliement de spectre fait
apparaitre, dans le signal, des composantes fréquentielles qui n’existent pas dans le signal
original. En imagerie, le moiré est un exemple classique de repliement de spectre. Ce
phénomeéne peut étre évité en respectant le critére de Shannon :

2
Po< (3-10)

ou P, est la période d’échantillonnage spatial et fy est la fréquence spatiale maximale
observée dans I’image. Or, la valeur de fy n’est généralement pas accessible puisqu’elle
nécessite d’avoir acces a I’image avant échantillonnage. On sait cependant, grace a la FTC du
systeme optique, que les fréquences supérieures a 250 Ip/mm sont atténuées de plus de 80%

(voir Figure 3-8). Cela correspond, pour la FTM, a une atténuation de plus de (1 —%x
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0,2) = 84%. En faisant I’hypothese que les fréquences supérieures a 250 Ip/mm sont

négligeables, on peut considérer que dans notre cas fy = 2501lp/mm. La période
d’échantillonnage doit donc étre inférieure a 8 um/px. Cette condition est largement respectée
puisqu’ici la période d’échantillonnage maximale est de 1,18 um/px (voir Tableau 3-III). Par
conséquent, I’erreur induite sur la CIN par le phénomeéne de repliement de spectre sera
négligée.

3.3.4 Objet
3.3.4.1 Mouchetis

Cahier des charges

Il a été choisi, a I'issue du Chapitre 2, d’utiliser un mouchetis produit & base de
disques répartis aléatoirement sur la surface de 1’objet. Concernant les mouchetis aléatoires
avec et sans recouvrement, tous deux offrent un gradient moyen considéré optimal si la
densité est comprise entre 0,4 et 0,7. Selon le Chapitre 2, le rayon optimal est de 5 a 6 px
puisque la fréquence de coupure du systéme optique est de 0,04 a 0,05 lp/px (voir
section 3.3.2). Par conséquent, si I’on se référe aux périodes d’échantillonnage minimale et
maximale (Tableau 3-III) le rayon physique des disques doit étre compris entre 2,8 et 7,1 um.
I1 est important de noter que la fréquence de coupure obtenue a la section 3.3.2 est identique
que I’on considere la FTM ou la FTC. En effet, le rapport /4 entre la FTM et la FTC ne
modifie que le gain statique du filtre.

Controle du mouchetis

La densité d’un mouchetis peut étre vérifiée en prenant une photographie numérique
de celui-ci. Apres avoir binarisé 1’image, on peut définir la densité surfacique des disques
comme le rapport entre le nombre de pixels noirs et le nombre de pixels total. La binarisation
est 1’étape permettant de réduire la profondeur d’encodage de I’image a 2 niveaux (noir et
blanc). On parle aussi de seuillage. Le seuil utilis¢ pour la binarisation est typiquement
calculé a partir d’une détection de contour (par exemple, via le gradient ou le laplacien de
I’image). Le seuil est alors défini comme le niveau de gris moyen des contours observés dans
I’image. Il faudra cependant noter que cette technique nécessite que I’intensité lumineuse
moyenne soit homogéne dans 1’image. Par ailleurs, la technique fait I’hypothése que les
contours des disques réels se confondent avec les gradients maximums observés dans I’image.
Cette hypothése est vérifiée si les disques présents au plan objet ont des propriétés optiques
homogenes et si ces disques sont la seule source de gradient d’intensité lumineuse.

Le rayon moyen des disques d’un mouchetis peut aussi étre estimé par imagerie. A
titre d’exemple, on peut utiliser 1’autocorrélation, les opérations de morphologie
mathématique ou la transformée de Hough!?°42%6] Cependant, il est classiquement admis que
ces méthodes induisent d’importantes erreurs pour des tailles de disques d’environ 10 px et
moins. Cela a été vérifié in situ en employant ces trois techniques sur les mouchetis simulés
du Chapitre 2. Il a ainsi ét¢ montré que les opérations de morphologie mathématique et la
transformée de Hough affichent des erreurs supérieures a 10% dans le cas (favorable) ou
I’image n’est pas dégradée. De plus, ces deux méthodes ne permettent pas de calculer le rayon
moyen des disques lorsqu’on autorise leur recouvrement. Les résultats n’étant pas concluants,
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I’étude de ces deux techniques n’a pas été menée plus loin. La méthode par autocorrélation a
permis d’obtenir une erreur théorique inférieure a 8%. En revanche, celle-ci nécessite une
courbe de calibration reliant le rayon du pic d’autocorrélation au rayon moyen des gouttes!2041,
Une telle courbe est difficilement accessible pour des mouchetis réels. En effet, elle nécessite
d’étudier une population de mouchetis calibrés. Cela n’était pas possible avec le matériel a
disposition, par conséquent, le rayon moyen des disques n’est pas évalué précisément dans
cette thése. On supposera ici que le rayon moyen des disques appliqués a la surface de 1’objet
est connu.

Meéthode de fabrication

La texture naturelle des matériaux ferroélectriques étudiés ne permet pas d’obtenir des
images de qualit¢ (voir Figure 3-12a). Le gradient quadratique moyen n’excede pas
0,015 NdG/px. A titre de comparaison, le gradient optimal obtenu par simulation au
Chapitre 2 est de 0,036 NdG/px pour un rayon de 5 px et pour F. = 0,04 Ip/px. De plus, cette
texture fait apparaitre de nombreuses réflexions spéculaires. Par conséquent, il a été¢ souhaité
qu’un mouchetis artificiel soit réalisé sur la base de 1’étude faite au Chapitre 2. Pour cela, un
¢tat de I’art a été effectué. Le Tableau 3-IV présente un résumé des principales méthodes
utilisées dans la littérature pour réaliser des mouchetis de taille micrométrique.

Références Technique Tal.lle du Formei du Matériau
motif (um) motif
168, 169] Transfert 40 et 50 Clrculam?, Poudre de Toner et
rectangulaire Encre
(114,162,207, .Photohth(‘)gr‘ap h.le et . Circulaire, Microposit S1813, Or et
208] Lithographie a faisceau 2220 .
a2 rectangulaire Tantale
d’¢électrons
[208] Pochoir (Stencil) 20 Circulaire Poudre de toner
[167] Tampon 0,1a20 Clrculalre', Encre
rectangulaire
[209] Pointillisme 5000 Rectangulaire Encre (marqueur)
(165, 169] Impression > 40 Circulaire Poudre de toner
[210-212] Peinture Aérographe 182150 Aléatoire -
(211, 212] Projection de poudre 0,15 et 150 Circulaire Polyamide et silice

Tableau 3-1V : Description des principales méthodes utilisées dans la littérature
pour réaliser des mouchetis micrométriques dans le cadre de la CIN.

Dans cette these, le mouchetis réalisé ne devra pas étre conducteur pour éviter que le
mouchetis ne perturbe la mesure sous champ électrique. Par conséquent, les méthodes par
photolithographie et lithographie a faisceau d’¢lectrons sont exclues. Aussi, la peinture a
I’aérographe sera exclue car on souhaite avoir des motifs circulaires dont la taille peut étre
connue. En effet, des essais de mouchetis a I’aérographe ont ét¢ menés et n’ont pas permis de
confirmer que la taille et la forme de particules de peinture projetées pouvaient étre
maitrisées. Les Figure 3-12b, Figure 3-12¢ et Figure 3-12d montrent, a titre d’exemple, trois
essais infructueux de réalisation de mouchetis a partir d’une peinture noire projetée sur une
surface plane blanche.
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Figure 3-12 : Texture naturelle d’un échantillon ferroélectrique Noliac NCE51 (a) et essais de
peinture a ’aérographe a 2,5 bars (b) et a 2 bars (c) et (d). Toutes les images ont été obtenues a
partir du Questar QM 100 et de la caméra Ximea MD091IMU-SY. A titre indicatif, le champ de vue

est d’environ 0,8 x 0,8 mm.

s

La méthode par pointillisme n’a pas été retenue car les marqueurs micro-pointes ne
permettent pas de produire des taches de moins de 50 pm. Il en est de méme pour toutes les
techniques basées sur I’impression. Les imprimantes classiques ne permettent pas d’imprimer
avec une résolution inférieure a 40 um. La méthode par tampon semble offrir de trés bonnes
propriétés optiques (notamment un excellent contraste)'®”). Cependant, cette méthode
nécessite un équipement onéreux et peu facile d’acces.

La méthode par projection de poudre a été testée dans le cadre de cette these. Le
protocole testé consiste d’abord a appliquer une couche de peinture acrylique blanche
uniforme sur I’échantillon, puis a projeter par-dessus des particules de toner. La projection de
peinture ainsi que la projection de la poudre sont réalisées avec [’aérographe
Badger Sotar 20/20 et avec un compresseur taré¢ a 2 bars. Un filtre a coalescence (1 nm) est
utilisé afin de filtrer Iair sortant du compresseur. La poudre de toner a été sélectionnée car
celle-ci contient des grains non conducteurs dont le rayon moyen est d’environ 5 a 6 pm. Afin
que I’aérographe puisse projeter la poudre, celle-ci a été diluée dans une solution alcoolique.
Le mouchetis produit a partir de cette procédure est présenté en Figure 3-13.

R i ,7'<'.':}31;“.‘- e . "' . o
: ﬁ;}ﬁ“;: - " -

(b)
Figure 3-13 : Images d’un mouchetis fait de peinture blanche et de poudre de toner a deux
grandissements différents (a) et (b). Le mouchetis est réalisé sur un matériau piézoélectrique.

Le mouchetis réalisé par projection de poudre s’est montré répétable et posséde un
gradient quadratique moyen acceptable (0,03 NdG/px) et uniforme. Sa composition est
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conforme a 1’étude faite au Chapitre 2 puisque les grains sont quasi-circulaires. Ce mouchetis
a été retenu et a ainsi été utilisé pour toutes les mesures employant la CIN.

3.3.4.2 Parallélisme capteur/échantillon

@] ~ . (b)
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Figure 3-14 : lllustration d’un défaut de parallélisme entre le plan du capteur et le plan objet (a)
et modélisation géométrique de ce défaut (b).

Le défaut de parallélisme entre le capteur et 1’échantillon fait référence a 1’angle qui
existe entre le plan du capteur et le plan objet (voir Figure 3-14a). Cet angle crée, par
projection, une erreur sur la déformation de I’objet vue par le capteur. Dans cette partie, nous
nous proposons de déterminer la relation qui lie cette erreur a la valeur de I’angle. Pour cela,
la Figure 3-14b montre une modé¢lisation du probléme. Dans cette modélisation, on considére
un objet plan dans son état de référence AB. L’objet possede a 1’état initial un défaut de
parallélisme d’angle 3; avec le plan du capteur. Par projection, le capteur visualise la distance
DC, image d’AB, sur son plan (DC). On fait ici ’hypothése qu'une image de référence est
acquise dans cet état. L’objet est ensuite soumis a une déformation et une seconde image est
alors acquise en vue d’un calcul de déformation par CIN. Lors de la déformation, il est
possible que 1’objet bouge, par ailleurs, d’un angle f3,. Cet angle ajoute de surcroit une erreur
sur la déformation que 1’on se propose de prendre en compte. On considére donc que 1’objet
se trouve en A’B’ au moment ou I’image déformée est acquise. Du fait de la déformation,
I’objet est soumis a un allongement A’A’’. Par projection, I’allongement vu du capteur est
D’D’’. Cependant, dans 1’état de référence, le point A’’ n’était pas situ¢ en A’ mais en A. Par
conséquent, I’allongement total obtenue par CIN est de DD’’. L’erreur relative commise sur
I’allongement E71, et sur la déformation Erry; vaut donc :

AIAII — DDII

(3-11)

AIAII DDII

A'B"_DC
AIAII *
A'B’

Erry = (3-12)

En posant :
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DC = ABcos(B,), (3-13)
A'B' = AB, (3-14)
DD" =DD'+D'D" =(DC—-D'C)+ D'D", (3-15)
D'C = ABcos(B; + B2), (3-16)
D'D" = A'A"cos(By + Bo), (3-17)
AIAII
Sy = TR (3-18)
On obtient :
1
Err, = |C05(ﬁl + B2) (— - 1) +1- 5—005(31) (3-19)
123

1
Brrg = |(1 = cos(8,) + tan(B) sin(8)) (1 - 5| (3-20)

Sll

Dans le cas présent, il est possible de mesurer les angles [5; et f, avec une résolution
de 0,2°. La technique utilisée est présentée en Annexe 3.C. La Figure 3-15 présente ainsi les
erreurs Err, (Figure 3-15a) et Erry (Figure 3-15b) pour des angles f; et f, compris entre
-0,2° et 0,2° et pour une déformation de 103, Les erreurs Err, et ETry n’excédent pas 2% si
les angles B; et B, sont inférieurs a 0,2°. Dans le cas de faibles déformations (10°), nous
considérerons que I’angle [, est nul. Sous cette hypothése Erra < 6.107* % etErry = 0.

nw

Angle B, (° Angle G, (°
Figure 3-15 : Erreurs Err, (a) et Err, (b) en fonction des angles ﬁl et B,.

Angle (,(°)

Angle 3, (°)
Erreur sur I'allongement (%)

Erreur sur la déformation (%)

3.3.4.3 Mouvements hors plan

Le mouvement hors plan est un mouvement de ’objet dans la direction de 1’axe
optique (hors du plan objet). Celui-ci introduit de I’erreur aléatoire en CIN car ce mouvement
dégrade la qualité de I’image. En effet, le plan image n’est plus confondu avec le plan du
capteur. L image est alors moins bien résolue. D’autre part, ce mouvement change le rapport
de grandissement appliqué par 1’objectif. L’image est donc agrandie ou rétrécie durant le
mouvement ce qui a pour effet de créer une déformation apparente.

Il existe deux types de mouvements hors plan qui sont la translation et la rotation.
Dans le cas d’une translation, un calcul CIN donne comme résultat une déformation apparente
de type bi-axiale uniforme!''*l. Ce type de mouvement est communément utilisé pour

88



Chapitre 3 Développement du dispositif optique et d’acquisition

caractériser la sensibilité d’un banc de mesure CIN aux mouvements hors plan!!# 2131 La
rotation induit quant a elle un champ de déformation apparent de type linéaire?!4. L’effet du
mouvement hors plan a été caractérisé par translation dans le cas du Questar QM100. La
Figure 3-16 présente ainsi la déformation apparente mesurée pour des translations axiales
comprises entre -50 et 50 um. Les résultats de calcul montrent que le taux d’erreur en
déformation est de 9,60.10° par pm. Dans le cas de cette thése, I’optique sera supposée
immobile. En revanche, les échantillons ferroélectriques auront des déformations transverses
non nulles. En premicre approche, on peut considérer que la déformation transverse S,, vaut
0,5 X S33. Pour des échantillons dont la taille est de 1’ordre du millimeétre, le mouvement hors
plan maximal est de 1000 X 0,5 X S35 (en um). La déformation apparente causée est alors de
1000 X 0,5 X S35 X 9,60.107°. L’erreur relative, par rapport a S35, est donc de 0,48% ce qui
est acceptable.

X.1 0
5|
o S, g"'.Q
£ S K
2 " L4
© [
5 0 ."'G \
s R
§ -
...9 ,8" Pente de
‘O o 6, -1
A & 9,60 x 10 pm
o’éo‘
518 .
-50 0 50

Déplacement hors plan (pm)

Figure 3-16 : Déformation apparente mesurée par CIN en fonction d’une translation hors plan.
Les mesures ont été effectuées avec le Questar QM100 a 35 cm de ’objet mesuré. La courbe
pointillée est une régression linéaire de pente 9,60.10°° /um.

3.3.5 Environnement

L’environnement peut induire des erreurs non négligeables sur le résultat d’une
mesure de déformation. A titre d’exemple, les gradients de température présents dans I’air
déforment les images. En effet, I’indice de réfraction de I’air dépend de la température. Jones
et Reul’! ont ainsi montré que des ondes de chaleurs, produites a partir d’un objet chauffé a
150°C, pouvaient induire des déformations de 2,7.107. Dans le cas présent, les sources de
chaleur ont été ¢loignées des zones de mesure. Il sera ainsi fait ’hypothese que la température
est homogene dans le champ de vision du systéme optique.

De manicre analogue, les particules présentes dans 1’air sont sources d’erreur. Les
particules loin du plan objet ne posent pas de probléme car celles-ci ne sont pas résolues. En
revanche, les particules présentes dans la profondeur de champ de 1’objectif induisent,
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localement, des déplacements non pertinents. Dans le cas présent, I’optique posséde une
profondeur de champ inférieure a 80 um. Il sera considéré que cette zone est suffisamment
petite pour étre exempte de particules.

3.4 Acquisition d’images et protocole de calibration optique

Afin d’acquérir des images, la caméra Ximea MDO09IMU-SY est connectée a un
ordinateur via un port USB 3.0. Le fournisseur de la caméra propose un pilote ainsi que des
librairies qui permettent de controler la prise d’images via une trentaine d’interfaces
différentes, dont MATLAB et LabVIEW. Dans le cas présent, il a été¢ choisi de controler la
caméra via MATLAB car la majorité des appareils de mesure de la salle d’essai fonctionnent
sous MATLAB. Le programme de contrdle a été entiérement programmé lors de cette thése.
Les annexes Annexe 3.A a Annexe 3.E présentent les principales fonctionnalités de ce
programme. Ces fonctionnalités ont été implémentées dans le but de calibrer le banc optique
avant chaque essai (Annexe 3.A a Annexe 3.D) et dans le but d’acquérir des images de
manicre synchronisée avec le reste de 1’instrumentation (Annexe 3.E).

La calibration du banc optique suit un protocole qui a ét¢ mis en place lors de cette
thése. Ce protocole est représent¢ en Figure 3-17 sous forme d’organigramme de
programmation. Celui-ci se divise en cinq étapes principales, encadrées en pointillés dans la
Figure 3-17. On suppose ici que I’échantillon a été placé dans le champ de vision de I’optique.
La premicre étape de calibration consiste a éclairer 1’objet de fagon homogene. Cette étape
permet d’obtenir un gradient quadratique moyen homogene dans I’image (voir Annexe 3.A).
Les étapes deux et trois consistent a focaliser I’optique puis a ajuster I’intensité de 1’éclairage
apres focalisation (notions vues en section 3.3.2.2 et 3.3.1). Ces deux étapes sont décrites en
Annexe 3.B. L’étape quatre, illustrée en Annexe 3.C, consiste a optimiser le parallélisme
entre le plan objet et le plan du capteur (probléme vu en section 3.3.4.2). Le parallélisme est
ici quantifié par analyse des gradients dans I’image. Il a ét¢ montré dans cette thése que 1’outil
implémenté permet de rendre les plans objet et capteur paralleles a £ 0,2° prés (voir Annexe
3.C). A I’issue de I’étape quatre, il est possible que ’intensité lumineuse regue au plan image
ait changé suite a la rotation de 1’objet (changement de I’angle d’incidence). Pour cela, une
derniére étape a été introduite afin d’ajuster 1’éclairage au besoin. Cette dernicre étape permet
aussi de quantifier le contraste final de I’image (voir Annexe 3.D).
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Figure 3-17 : Protocole de calibration du banc optique.
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Conclusion

Dans ce chapitre, il a été vu qu’un microscope longue distance (Questar QM100) ainsi
qu’une caméra 9,1 Mpx (Ximea MD091MU-SY) étaient adaptés a ce type d’étude. En
complément de ces €léments, un tripode a deux axes de translation fine et un axe de rotation
fin, une fibre optique et un programme MATLAB d’acquisition d’image ont été ajoutés pour
compléter le banc optique. L’objectif Questar QMI100, associé a la caméra Ximea
monochrome, permet de visualiser des champs de vue de 2 x 1,6 mm a 4 x 3,2 mm environ,
avec une période d’échantillonnage respective de ~0,57 um/px a 1,2 um/px environ. Le
systeme optique possede une résolution optique micrométrique. La fréquence de coupure de
son filtre optique est d’environ 0,04 lp/px. La fréquence d’acquisition de la caméra peut
atteindre 5 Hz a 9,1 Mpx et son bruit ne dépasse pas 0,7% de sa dynamique.

Ce banc optique permet de mesurer des déformations avec une précision temporelle de
1% a 10 Hz. Cette précision est actuellement limitée par la fibre optique puisque I’intensité
lumineuse produite n’est pas suffisante pour utiliser des temps d’exposition inférieurs a 1 ms.
Il faut aussi noter que ce banc s’est avéré sensible aux mouvements hors plan. Cependant
I’erreur relative sur les déformations planes reste inférieure a 3% pour des objets dont la
déformation hors plan n’exceéde pas 50% de la déformation longitudinale et pour des rotations
d’objet n’excédant pas 0,2°. Les matériaux étudiés respectent ce critére et, concernant 1’angle
de rotation, le programme d’acquisition permet de détecter un défaut de 0,2° et plus.

En vue des mesures par CIN, tous les objets étudiés auront une face texturée de
manicre artificielle. La texture utilis€ée est un mouchetis a base de poudre de toner noir projeté
sur une couche de peinture acrylique blanche. Ce mouchetis est fidéle a I’étude faite au
Chapitre 2, bien que le gradient quadratique moyen observé soit d’environ 0,03 NdG/px au
lieu des 0,035 a 0,045 NdG/px obtenus par simulation. Cet écart de gradient vient
probablement des propriétés optiques du toner. En effet, le contraste maximum obtenu avec la
poudre de toner déposée sur une peintre blanche est d’environ 70%. Cela révele que les grains
de toner réfléchissent une partie de la lumicére qu’ils recoivent. Il subsiste donc encore des
points a optimiser a I’avenir concernant le mouchetis.
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Chapitre4 Mesures ferroélectriques

Dans le Chapitre 1, nous avons vu que les propriétés piézoélectriques, ferroélectriques,
ferroélastiques et di¢lectriques des matériaux ferroélectriques ont été sujettes a de nombreuses
études expérimentales!3% 44 57, 8, 2162191 poyrtant, les conditions d’essais restent difficiles a
maitriser a cause du couplage fort qui existe entre les propriétés thermiques, mécaniques et
di¢lectriques de ces matériaux. Il est nécessaire de trouver des moyens de caractérisation
expérimentaux qui puissent révéler, a I’échelle macroscopique, la présence d’anomalies telles
que la présence d’une contrainte, d’un champ électrique ou d’une température inhomogene
dans le matériau. Nous avons vu dans le Chapitre 2 que la Corrélation d’Images Numériques
(CIN) est une méthode de mesure de déformation adaptée a cette problématique. Un banc
optique, présenté au Chapitre 3, a ainsi été développé afin de mesurer les déformations
ferroélectriques par CIN.

Ce chapitre montre quels sont les apports et les limites de cet outil de mesure pour la
caractérisation expérimentale des matériaux ferroélectriques. Pour cela, I’outil permettant de
mesurer la réponse électrique du matériau est d’abord introduit. Dans un second temps, le
banc complet de caractérisation du matériau est présenté. Des détails sont fournis concernant
les caractéristiques de ce banc, ce qui permet d’identifier ses capacités. Ensuite, I’erreur sur la
déformation CIN est évaluée lors d’un essai ferroélectrique. Enfin, une caractérisation
compléte d’un échantillon sous sollicitation électrique est présentée. Cette caractérisation est
effectuée sur une gamme de champ électrique couvrant a la fois le comportement
piézoélectrique et ferroélectrique. Les résultats montrent que cette caractérisation permet
d’accéder aux propriétés 2D du matériau avec une précision satisfaisante.
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4.1 Mesure de polarisation
4.1.1 Méthodes de mesure classique

Dans le Chapitre 1, nous avons vu que la polarisation P; est liée au déplacement
¢lectrique D; par :

Di = 50Ei + Pi , (4-1)

ou E; est le champ ¢lectrique et g, est la permittivit¢ du vide. Les méthodes classiques de
mesure de polarisation s‘appuient sur cette relation pour obtenir P; a partir de D;. En effet,
contrairement a la variation de P;, la variation de D; d’un échantillon est aisément accessible
expérimentalement. Elle correspond a la quantité de charge q,; déplacée a I’une de ses bornes,
rapportée a sa surface A, . En mesurant les charges électriques qui se déplacent a I’une des
bornes de 1’échantillon, il est alors possible de remonter a sa variation de polarisation. Cette
mesure de variation correspond a une polarisation relative. Si I’échantillon est placé dans un
repére (O, X7, X5, X3) et que la section étudiée est orientée selon X3, cette polarisation relative
vaut :

- EO E3 ) (4-2)

En ferroélectricité, deux méthodes sont communément employées pour la mesure de
charges électriques. L’une utilise le circuit de Sawyer-Tower??" (Figure 4-1a), I’autre utilise
un circuit intégrateur basé sur le fonctionnement de 1’amplificateur opérationnel!??!! (Figure
4-1b). On considere ici que le courant i sortant de 1’échantillon est défini par :

dqq
| = —, 4-3
i=— (4-3)
ou t est le temps. Dans les deux cas (Figure 4-1a et 4-1b), le module de la tension de sortie V;
est proportionnel aux charges q, :

da
Vsl = . (4-4)

Pour le circuit de Sawyer-Tower, la tension de sortie doit étre lue avec un appareil a
trés haute impédance d’entrée afin de ne pas décharger la capacité de mesure C,,, pendant la
lecture. Classiquement, ce probléme est résolu par 1’utilisation d’un montage suiveur (Figure
4-1a).

(a) (b) Montage intégrateur
Circuit de Sawyer-Tower VA
__________ | < |
Montage suiveur l Ic Cm I|
1l
|

Figure 4-1 : Circuit de Sawyer-Tower suivi d’un montage suiveur (a) et montage intégrateur (b).
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4.1.2 Choix de la méthode

Le circuit intégrateur présente I’inconvénient de voir sa tension de sortie V; dériver
avec le temps. En effet, méme si ’amplificateur opérationnel est un composant de haute
impédance d’entrée, son courant d’entrée i, n’est pas nul. Par conséquent, celui-ci est intégré
avec le courant i issu de I’échantillon. Cet inconvénient se retrouve aussi pour le circuit de
Sawyer-Tower puisque le courant i,, contribue a décharger C,,. La tension de sortie V5 suit
ainsi la méme équation que pour le montage intégrateur.

Cependant, un second inconvénient s’ajoute au montage de Sawyer-Tower. En effet,
celui-ci utilise le principe du pont diviseur de tension. Par conséquent, ce n’est pas la tension
V, qui s’applique a I’échantillon mais V, — V.. Il est possible de faire le méme raisonnement
avec le montage intégrateur puisque la tension V'~ n’est pas strictement nulle. Les tensions V,
et V™ constituent ainsi une erreur sur la tension imposée V,. Dans le cas présent, les
amplitudes de V, (cas 1, Sawyer-Tower) et de V™ (cas 2, intégrateur) ont été calculées et
comparées a V,. Les résultats de cette étude sont présentés en Annexe 4.A. Contrairement au
circuit de Sawyer-Tower, 1’erreur commise avec un montage intégrateur est négligeable pour
des fréquences comprises entre 1 mHz et 10 Hz. Par conséquent, dans cette thése, la mesure
de polarisation s’est appuyée sur un montage intégrateur. Les caractéristiques de
fonctionnement de ce montage sont présentées en Annexe 4.B.

Dans cette méme annexe, il est montré que la dérive de I’intégrateur est acceptable
dans le cadre de cette these. Cependant, il est possible que dans des études postérieures, des
échantillons a faible section doivent étre caractérisés. Pour cela, une technique de
compensation analogique de la dérive a été étudiée. Cette technique consiste a placer une
résistance de fuite en parallele de la capacité de mesure. La résistance permet de compenser
en partie le courant i,, en introduisant un courant i, issu de la tension V;. L’étude de ce
montage est présentée en Annexe 4.C. Il est montré que le montage n’est pas adapté aux
essais quasi-statiques. Par conséquent, ce montage n’a pas été développé.

4.1.3 Caractérisation du boitier de mesure

L’intégrateur de charges analysé en Annexe 4.B (voir Figure 4-1b) a été réalisé. Le
boitier de mesure correspondant est présenté en Annexe 4.D. Celui-ci a été mis a 1’épreuve
afin d’évaluer le bruit de mesure sur le déplacement électrique D;. Le niveau de bruit sur V
est ici le plus critique lorsque le taux d’amplification % est le plus grand. En effet, le bruit sur

qq est alors amplifié par un coefficient maximal. L’essai a donc été réalis¢ avec la capacité de
mesure la plus faible (ici, 21,75 nF). Un échantillon Noliac NCE55 (4 x 4 x 4 mm) a été
utilisé pour produire q4. Le champ ¢électrique E5 appliqué a I’échantillon avait une amplitude
comprise entre 25 V/mm et 200 V/mm.
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Figure 4-2 : Mesures de D3(t) obtenues pour un échantillon NCE55 (4 x 4 x 4 mm)
sollicité a 25, 50, 100 et 200 V/mm (a) et représentation D3 (E3) de ces mesures (b). Les mesures
ont été menées avec l’intégrateur de charges réalisé et avec C = 21,75 nF.

La Figure 4-2 montre les résultats de cet essai. La Figure 4-2a correspond a D5 (t) pour
quatre niveaux de champ ¢électrique. La Figure 4-2b correspond a la représentation
paramétrique D3(E3). Le bruit sur D5 est reporté dans le Tableau 4-I avec la dynamique de
mesure. La pleine échelle est la dynamique de D'intégrateur de charges (£ 10 V soit
1,36.102 C/m?). Ces données montrent que pour un champ électrique supérieur a 50 V/mm, le
bruit est inférieur a 5,6% du niveau de signal alors que seule 7,4% de la pleine échelle est
utilisée. A 25 V/mm, le rapport signal sur bruit atteint 11,2%. Cependant, méme avec ce bruit,
la permittivit¢é du matériau est accessible. Pour tous les champs électriques étudiés, la
permittivité est comprise entre 4400 et 5700. Ces valeurs sont du méme ordre de grandeur que
celle mesurée a 1 kHz par le constructeur. La permittivité ici croit avec le champ électrique ce
qui est en accord avec la littérature®l. L intégrateur de charges réalisé permet donc la mesure
et la caractérisation du comportement piézoélectrique et ferroélectrique.

Amplitude E3 Amplitude D3 Rgpp ort Sl;gnfltl Amplitude D5 Pell{'nlnttt.wlte
(V/mm) (C/m2) (D3) sur brui (% Pleine Echelle) clative
(%) mesurée
25 107 11,2 3,7 4486
50 2.10° 5,61 7,4 4626
100 41073 2,81 35 5024
200 10~ 1,12 73 5694

Tableau 4-1 : Amplitude du champ électrique E 3, du déplacement électrique mesuré
D3, rapport signal sur bruit, amplitude de D3 exprimé par rapprot a la pleine échelle de
mesure et permittivité relative mesurée. Les valeurs de permittivité ont été obtenues a partir
d’une régression linéaire de D3 (E3) (voir Figure 4-2b).
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4.2 Banc électrique portatif de caractérisation par CIN

4.2.1 Présentation du banc

Un banc a ¢été développé afin de mesurer et de caractériser le comportement
ferroélectrique (voir Figure 4-3). L’objectif de ce banc est de mesurer la réponse
¢lectromécanique d’un échantillon ferroélectrique soumis a un champ électrique E5. Il utilise
I’intégrateur de charges vu en section précédente pour mesurer le déplacement électrique
induit D3. Le banc optique (vu au Chapitre 3) est utilis¢ afin de mesurer, par CIN, les
composantes S33, S;; et S;3 de déformation des échantillons.

Les échantillons utilisés pour les mesures sont de type PZT (Noliac NCESS, voir
Tableau 4-11) et produisent des déformations de 1’ordre de 10 & 4 kV/mm. La dimension des
¢chantillons a été choisie au regard du champ de vue maximum du systéme optique, qui est
d’environ 3,3 x 4 mm. Une dimension de 4x4x4mm a été choisie. Les surfaces
orthogonales au vecteur de base X3 sont recouvertes par une électrode en argent afin de
pouvoir appliquer E5 et de mesurer Ps.

Propriété d;; (x1072 m/V) ds; (x10712 m/V) £33/ &

Valeur 670 -260 5000

Tableau 4-11 : Coefficients piézoélectriques et diélectrique du NCES55 selon les
données constructeur.

Le champ électrique est produit a partir de Damplificateur haute tension
Trek 20/20C HS. Cet amplificateur permet de produire une tension allant jusqu’a + 20 kV, ce
qui correspond a un champ ¢électrique maximum de + 5 kV/mm sur 1’échantillon choisi. La
tension de sortie est pilotable par un signal d’entrée de = 10 V. Celle-ci peut osciller jusqu’a
une fréquence de 1 kHz sans chute de tension si la charge alimentée possede une capacité
inférieure a 1 nF. Cette limite est satisfaisante ; la capacité des échantillons est d’environ
200 pF et la fréquence de sollicitation ne dépassera pas 10 Hz. Le courant maximum produit
est de 20 mA ce qui est suffisant. En effet, si ’on considére un cas critique ou I’on caractérise
un matériau NCE55 de dimensions 10 x 10 x 1 mm (capacité de 4,45 nF), le courant
consommeé serait de 5,6 mA a 10 Hz et a 20 kV.

Lors des essais, I’échantillon ferroélectrique est placé dans une platine d’essai
représentée en Figure 4-3a. Un conteneur en téflon (PTFE) permet d’immerger 1’échantillon
dans le liquide isolant Fluorinert™ FC-770 lors des essais a hautes tensions. Une vitre en
verre incolore est fixée sur ce conteneur afin d’avoir une vue optique de 1’échantillon. Le
déplacement ¢électrique D5 est mesuré a partir de I’¢lectrode supérieure de 1’échantillon, par
une tige de diamétre 4 mm. La tige est en liaison pivot glissant avec une potence ; tous deux
sont conducteurs. Le contact entre la tige et 1I’échantillon est assuré par un ressort de rappel
dont la raideur est d’environ 1 N/mm. La contrainte induite par le ressort est considérée
négligeable. L’allongement longitudinal AL; de I’échantillon peut étre mesuré par le capteur
de déplacement CCD laser LK-G10 connecté au conditionneur LK-GD500 de Keyence. Pour
cela, le capteur est placé au-dessus de la tige (Figure 4-3a) et est fixé au bati par une liaison
rigide. La déformation longitudinale moyenne est alors calculée par 1’équation :

S33 =~ (4-5)

avec L; = 4 mm.
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Le banc de mesure complet est illustré en Figure 4-3b. Le champ électrique E5 est
controlé a 1’aide d’un module DSpace comprenant un programme MATLAB Simulink. Ce
module est temps réel et permet une fréquence d’échantillonnage temporel de 50 kHz.
L’allongement AL; et le déplacement électrique D5 sont enregistrés par ce méme module. Les
trois variables peuvent étre visualisées sur un ordinateur a 1’aide d’une interface développée
sous le logiciel DSpace ControlDesk. Le signal de contrdle de E3 est produit par un
convertisseur numérique/analogique de 14 bits (DSpace DS2103). Les signaux AL; et D3 sont
mesurés par un convertisseur analogique/numérique de 16 bits (DSpace DS1006).

-
%3 LASER High Voltage E3
- . A G+—3
5 x, Displacement Amplifier A
X B J—> | Computer 1
T [ 2 [>| DSpace
Electric Displacement )
7 11— Aluminium rod CCD Laser AL3[ E3 D3 S35 1aser
47 i measurement
// — Spring o
/ / Aluminium bracket ?
Z f% ] Trigger
/ | j 0—[]_
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Figure 4-3 : Illustration représentant la platine d’essai portative (a) et schéma représentant
le banc d’essai complet (b).

Durant les essais, le systéme optique est placé a 37,5 cm de 1’échantillon. Dans ces
conditions, la période d’échantillonnage spatiale est de 1,21 um/px. La prise d’image est
pilotée par le module DSpace, via le port trigger de la caméra. Cela permet de synchroniser la
prise d’image avec le reste de I’instrumentation. Un second ordinateur se charge de contrdler
les parametres de la caméra et d’enregistrer les images par un programme d’acquisition
MATLAB (voir Chapitre 3). Les images sont enregistrées au format TIFF, sans compression.
Une fois que 1’essai est terminé, les images acquises sont traitées a 1’aide de CorreliRT3. Les
champs de déplacement et de déformation de la surface de I’échantillon sont obtenus. Tous les
calculs CIN sont réalisés en utilisant une longueur de régularisation [,,, = 2 X [, = 400 px.
Le temps de calcul est approximativement de 1 min par image.

4.2.2 Caractérisation du banc d’essai

Avant de mesurer et caractériser le comportement du matériau, le banc d’essai a été
mis a I’épreuve afin de quantifier les erreurs d’essai. Pour cela, un échantillon NCES55 a été
soumis a un champ électrique triangulaire de 4 kV/mm d’amplitude et de fréquence 10 mHz.
La forme triangulaire a été choisie au lieu d’une forme sinusoidale afin de mieux distribuer les
points de mesure autour du champ coercitif, qui correspond a une zone de variation rapide de
la déformation. Durant 1’essai, 1’échantillon a été photographié afin de mesurer a posteriori sa
déformation par CIN. La taille d’élément utilisée était de 64 px. La déformation est mesurée
simultanément par le capteur CCD laser afin de commenter, par comparaison, la qualité des
résultats CIN. La fréquence d’acquisition d’images est de 3,5 Hz (350 points par période) et le
temps d’exposition est de 4 ms. La polarisation de 1’échantillon est mesurée via une capacité
de 2,057 uF.
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Dans cette partie, les champs de déplacement et de déformation obtenus par CIN a
E; =-2 kV/mm sont analysés. Ensuite, la valeur moyenne du champ de déformation est
collectée afin d’obtenir le cycle S-E de I’échantillon. Ce cycle est analysé et comparé au cycle
obtenu par mesure laser.

4.2.2.1 Qualification des conditions d’essai

La Figure 4-4 montre les champs de déplacement et de déformation obtenus par CIN
pour E; =-2kV/mm. Les figures Figure 4-4a et Figure 4-4b montrent respectivement les
champs de déplacement longitudinal et transversal. La Figure 4-4c est une représentation
vectorielle du champ de déplacement. Le point de référence des champs est
approximativement le centre des images (voir Figure 4-4c) car les mouvements de corps
rigide ont été retirés. Les déplacements sont exprimés en pixel. Les déplacements physiques
sont d’environ 3,87 um le long de I’axe longitudinal (x3) et d’environ 1,94 um le long de
I’axe transverse (x;). On peut observer que les champs révélent une élongation selon x5 et
une contraction selon x; par rapport a 1’état de référence (E; = 0). Dans le cas présent ou
|E5| > |E.|, cela est attendu.

Les figures Figure 4-4d, Figure 4-4e et Figure 4-4f montrent les champs de
déformation longitudinal, transverse et de cisaillement correspondant aux champs de
déplacement mesurés (Figure 4-4a et Figure 4-4b). Sur I’ensemble du champ calculg, les
niveaux de déformation longitudinale (Figure 4-4d) fluctuent entre 0,2 x 107 et 1,5 x 107>,
L’écart le plus grand par rapport a la valeur moyenne est localis¢ aux bords du champ de
déformation. Les mémes observations peuvent étre faites sur la déformation transverse et de
cisaillement (Figure 4-4e et Figure 4-4f). Ces fluctuations sont attribuées a des erreurs de
corrélation car la continuité des déplacements ne peut étre vérifiée aux bords. Cependant, il
n’est pas exclu que ces fluctuations soient dues a un champ électrique inhomogeéne aux
conditions aux limites de 1’échantillon.
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Figure 4-4 : Champs de déplacement longitudinal (a) et transverse (b) mesurés par CIN sur un
échantillon Noliac NCES5S5 sous Ez = —2000 V/mm. Le graphique (c) représente le champ de
déplacement sous forme vectorielle. Champs de déformation longitudinale (d), transverse (e) et de
cisaillement (f) obtenus a partir des champs de déplacements et pour des éléments T3 de 64 px. Les
rectangles pointillés noirs représentent la zone utilisée pour calculer la moyenne et I’écart-type des
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champs de déformation.

Du fait des fortes fluctuations, les déformations aux bords sont considérées non
pertinentes. Pour cette raison, la déformation moyenne est calculée dans la zone centrale du
champ. Cette zone est repérée par un rectangle pointillé noir et contient 1700 ¢léments. La
valeur moyenne et 1’écart-type des déformations de cette zone sont reportés dans le Tableau
4-11I. L’amplitude observée (~107) était attendue pour ce type de matériaul'® %, Les écart-
types sont inférieurs a ~5.10” pour tous les champs de déformation, ce qui représente 5% de
la déformation longitudinale moyenne. Les champs de déformation sont par conséquent
homogenes dans la région étudiée. En ce qui concerne le cisaillement, la valeur moyenne est
significative comparée a 1’écart-type de mesure (3,28.107). Cette valeur moyenne pourrait
étre liée a une erreur de positionnement de la caméra. En effet, sous I’hypothése qu’un angle
sépare le repere des déformations principales et le repére de la CIN (repére de 1’image), alors
dans le cas présent I’angle serait de 0,73°. Cet angle correspond a 1’ordre de grandeur de
I’erreur de positionnement angulaire de la caméra. Le cisaillement moyen observé est donc
attribué a une erreur de positionnement. On notera toutefois que la quantité observée est
négligeable comparée aux autres composantes de déformation puisqu’elle est 23 fois plus
petite que la déformation transverse. L’ erreur est par conséquent négligée.

Valeur moyenne mesurée Ecart-type mesuré
S35 (longitudinale) | 1,29.10° 4,01.107°
S, (transverse) -0,550.10 5,15.107
S31 (cisaillement) -0,0235.10° 3,28.10°

Tableau 4-111 : Moyenne et écart-type des champs de déformation a -2 kV/mm (Figure 4-4).

4.2.2.2 Estimation de ’erreur d’essai

La Figure 4-5 montre la déformation moyenne de 1’échantillon ainsi que sa polarisation
en fonction du champ ¢électrique appliqué. Toutes les mesures sont faites simultanément. La
polarisation (Figure 4-5a) au niveau de champ électrique de saturation est de 0,40 C/m? et la
polarisation rémanente est de 0,34 C/m?. Ces résultats sont cohérents avec d’autres études
menées sur des PZT!%% 222, Le cycle P-E affiche une différence de 5 V/mm entre le champ
coercitif négatif et positif. Cette différence n’est pas significative car elle représente moins de
1% de la valeur du champ coercitif (~600 V/mm).

La déformation longitudinale (Figure 4-5b) mesurée par CIN (courbe bleue) possede
une amplitude de 3,80.107. Le champ électrique au minimum de déformation est de
595 V/mm. Ces valeurs sont en accord avec la mesure obtenue par le capteur CCD laser.
L’hystérésis observée sur la déformation est cependant plus grande pour la mesure CCD laser
que pour la mesure CIN. Cette observation est attribuée aux frottements agissant dans la
liaison entre la tige et la potence (Figure 4-3a). Concernant les fluctuations sur la courbe
orange, celui-ci est causé par les vibrations environnementales, transmises depuis le sol
jusqu’a la platine d’essai. Ce bruit n’est pas visible sur la mesure CIN car, dans le cas présent,
le banc optique n’est pas sensible aux vibrations. En effet, la vitesse de vibration est d’environ
0,04 px/ms et le temps d’exposition est de 4 ms. Les images sont donc moyennées sur une
distance maximale de 0,16 px. Ce phénomene est communément appelé « flou de bougé »
(voir Chapitre 3) et correspond a 1’application d’un filtre & moyenne glissante. La réponse
spectrale de ce filtre a été calculée numériquement. Sa fréquence de coupure spatiale est de
3,7 px’!' (soit une période spatiale de 0,27 px). Cette valeur est 74 fois plus grande que la
fréquence de coupure du systéme optique qui est d’environ 0,05 px™! (soit une période spatiale
de 20 px). L’effet des vibrations a par conséquent été négligé.

100



Chapitre 4 Mesures ferroélectriques

L’amplitude de la déformation transverse (Figure 4-5¢) est de 1,74.107% ce qui
représente 46% de la déformation longitudinale. Le cycle de déformation n’est donc pas
isochore puisque le ratio n’est pas de 50%. Or, la déformation d’origine ferroélectrique est
attendue isochore. Par conséquent, il semblerait que la CIN ait détecté dans la déformation
une influence significative d’autres contributions (telles que la contribution piézoélectrique).
Cependant, la déformation S,, n’est pas mesurée ici pour confirmer cette information. Une
autre information importante est que les amplitudes de déformation en champ électrique
positif et négatif (A4St et AS™) ne sont pas identiques. Le facteur d’asymétrie y, =

(AS*-A857)/(AS* + AS™) est de 0,5% pour la mesure CIN et de 1,2% pour la mesure laser
(Figure 4-5b). L’asymétrie est plus faible pour la déformation transverse (0,1%). Ces
asymétries peuvent provenir d’une polarisation résiduelle dans le matériau. La dissymétrie
prononcée de la mesure laser pourrait, elle, étre causée par une erreur de mesure. En effet, le
constructeur du capteur indique une erreur de linéarit¢ de £0,3 pum ; une telle erreur peut
produire une dissymétrie de +1% sur 1’échantillon étudié. Concernant la mesure CIN, les
facteurs d’asymétrie observés sont acceptables.
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Figure 4-5 : Caractérisation du comportement ferroélectrique sous champ électrique
triangulaire de 4 kV/mm et de 10 mHz. Polarisation P3 (a), déformation longitudinale S35 obtenue
par CIN (bleu) et par capteur LASER CCD (orange) (b) et déformation transverse S, obtenue par

CIN.

Il est possible d’obtenir davantage d’informations a partir de la mesure CIN. La Figure
4-6 montre 1’écart-type des champs de déformation S35, S;; et S;3 en fonction du champ
électrique. Les valeurs sont inférieures a 1,2.10" pour les champs électriques décroissants, ce
qui représente moins de 5% de la déformation transverse maximum. Les champs de
déformation peuvent donc étre considérés homogenes. Concernant les champs électriques
croissants, deux pics peuvent étre observés sur chacune des courbes. Ces pics d’écart-type
reflétent une erreur expérimentale et semblent liés a 1’échantillon. En effet, ces derniers sont
reproductibles et les fluctuations observées dans les champs de déformations sont
systématiques d’une image a l’autre. Les hétérogénéités observées pourraient étre liées a
I’inversion de la polarisation du matériau puisque les pics sont positionnés aux environs du
champ coercitif. A cet endroit, les dipdles locaux se réorientent brusquement et cette
réorientation ne se produit pas de facon continue a cause des effets dissipatifs. Par
conséquent, des hétérogénéités sont attendues dans le champ de déformation. L’ordre de
grandeur des hétérogénéités est élevé puisque 1’écart-type atteint une valeur de 3.10™* pour la
déformation transverse. Il est possible que la fréquence du champ électrique soit suffisamment
¢levée pour faire intervenir des phénomeénes dissipatifs dynamiques.
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Figure 4-6 : Ecart-type des champs de déformations S33, S11 et S13 en fonction du champ

électrique E5.

Les résultats présentés dans cette partie montrent que les algorithmes de CIN basés sur
une approche globale sont des outils efficaces pour caractériser la déformation des matériaux
ferroélectriques. Dans cette étude, seule la zone centrale des champs de déformations s’est
révélée fiable (voir le rectangle pointillé noir, Figure 4-4). Cette zone contient une population
de 1700 éléments. L’écart-type de cette population n’excéde pas 1,2.10* dans des conditions
de mesure quasi-statiques. Cet écart-type constitue I’incertitude sur la déformation affichée
par chaque ¢lément, sous I’hypothése que I’erreur sur la valeur des €éléments suit une loi
normale. Ainsi, la barre d’erreur sur la déformation affichée par chaque élément est de
£1,2.10* (avec une confiance de 66%) ou de £2,4.10* (avec une confiance de 95%). Or, dans
le cas présent, la déformation de I’échantillon est supposée homogene. Ainsi, la déformation
de I’échantillon a pu €tre obtenue non pas a partir d’un ¢élément, mais en moyennant la valeur
des ¢léments contenus dans la zone centrale (soit 1700 éléments). L’erreur sur la déformation
moyenne de ’échantillon, estimée a partir des 1700 éléments, est donc de 1,2.107%/
V1700 = 3.107°. Selon cette conclusion, le banc de caractérisation par CIN est non
seulement capable de mesurer des déformations ferroélectriques mais aussi des déformations
piézoélectriques. Le banc de mesure a donc été utilisé pour caractériser le comportement de
I’échantillon (voir section 4.3).

4.2.3 Répétabilité des cycles S-E

Afin de compléter ’analyse des erreurs faite en section précédente, la répétabilité de la
mesure de déformation par CIN a été étudiée lors d’un essai ferroélectrique. Un échantillon
Noliac NCES55 de 4 x 4 x 4 mm a été soumis a un champ électrique E5 sinusoidal d’amplitude
4 kV/mm et de fréquence 50 mHz. Trois périodes consécutives ont ét€ mesurées avec une
fréquence d’acquisition d’images de 5 Hz (soit 100 points par période). L’essai a été effectué
avec le liquide isolant Fluorinert™ FC-770, en plagant 1’échantillon a 0,5 mm de la vitre du
conteneur. La distance de 0,5 mm a été contrdlée a I’aide d’une cale étalon. La Figure 4-7
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présente les résultats de mesure avec, en Figure 4-7a, la déformation longitudinale et en
Figure 4-7b la déformation transverse.

Aucune erreur systématique ne semble étre visible entre les trois essais. On
considerera ici que les écarts observés entre les points sont dis a une erreur aléatoire. Les
encadrés a I’intérieur des graphiques révelent que I’ordre de grandeur des écarts entre les trois
essais est de ’ordre de 107, Cette valeur vaut aussi bien pour la déformation longitudinale
que pour la déformation transverse. Considérant que 1’ordre de grandeur des amplitudes
mesurées est de 1073, il est possible de considérer que la mesure par CIN est répétable.
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Figure 4-7 : Déformation longitudinale S35 (a) et transverse S141 (b) en fonction du champ
électrique E . Les graphiques (a) et (b) présentent la mesure de trois cycles S-E indépendants. Les
encadrés a lintérieur des graphiques correspondent a un zoom sur Uintervalle [-1500 ; -750]
V/mm.

La Figure 4-8 montre 1’histogramme des écarts maximum observés entre les trois
essais. L’ histogramme montre que 1’écart de déformation maximum est de 6,25.10°. La
moyenne et I’écart-type des écarts sont respectivement de 1,67.107 et 0,98.10. Ces valeurs
sont supérieures a I’erreur statistique attendue apres analyse des champs de déformation en
section 4.2.2. En effet, I’écart-type des champs de déformation était de 1,2.10™* pour 1700
éléments, soit un écart-type de 3.107° sur la valeur moyenne. Ici, I’écart-type des écarts est
environ 3 fois plus grand. Par conséquent, 1’écart-type des champs de déformation ne refléte
pas complétement 1’erreur d’essai. Les essais contiennent une erreur sur la valeur moyenne
des champs de déformation ; les sources d’erreur ne sont donc pas toutes aléatoires. La Figure
4-7 montre cependant que 1’erreur est acceptable et, dans le cas présent, I’erreur non aléatoire
est attribuée au mouvement du liquide isolant.

En effet, il a été observé que le liquide isolant réagit au champ électrique et que son
mouvement induit des erreurs de mesure optique non aléatoires. Un essai similaire effectué
dans I’air a 1 kV/mm a ainsi permis de conclure que I’erreur sur la déformation moyenne était
bien de 3.10°. 1l faudra aussi noter que ce type de probléme a déja été identifié par
Chen et al.l'*%), L’erreur d’essai avait été considérablement réduite en réduisant les
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mouvements du liquide isolant. Dans leur cas, il s’agissait du liquide Fluorinert™ FC-70 qui
posséde des propriétés diélectriques similaires au Fluorinert™ FC-770 et une viscosité 17,5
fois plus élevée.
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Figure 4-8 : Histogramme des écarts de déformation maximum entre les trois cycles S-E. La ligne
pointillée noire montre la valeur moyenne des écarts. Les lignes pointillées rouge montrent la
moyenne plus ou moins ’écart-type [et].

4.3 Caractérisation du comportement ferroélectrique par CIN
4.3.1 Définition des essais

Dans cette partie, le comportement d’un échantillon Noliac NCES55 est étudié de 50 a
5000 V/mm (comportement piézoélectrique a ferroélectrique). Toutes les mesures sont
effectuées a I’aide du banc d’essai décrit en section 4.2.1. Deux types d’essai sont ici
proposés. Pour chacun de ces deux essais, I’échantillon est initialement dépolarisé puis
polaris¢ a 4 kV/mm pendant une minute. La dépolarisation est réalisée a partir d’une
sollicitation électrique anhystérétique (méthode par champ électrique de biais)!'*!l. En effet,
nous avons récemment montré qu’il était possible de dépolariser un matériau en-dessous de la
température de Curie en utilisant le champ électrique comme seule variable de
chargement!!*!}-1223] e champ électrique doit alors suivre une forme d’onde décrite par :

E;(t) = EpaxSin(uft)exp(—2nkft), (4-6)

ou E,,4, est ’amplitude de ’onde, f sa fréquence, t le temps et k un facteur de décroissance
exponentielle. Les paramétres utilisés pour la dépolarisation sont une fréquence de 0,5 Hz,
une durée de 60 s et un facteur de décroissance exponentielle de 0,015.

La premicre expérience consiste a appliquer a 1’échantillon un champ électrique
sinusoidal bipolaire de 50 mHz. Les amplitudes étudiées sont comprises dans l’intervalle
[50; 5000] V/mm et sont toutes appliquées a I’échantillon par ordre croissant. Durant I’essai,
la polarisation et le champ de déformation sont mesurés avec I’intégrateur de charges et le
banc de CIN respectivement. La seconde expérience est identique a la premiere, a la
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différence que le champ électrique appliqué est unipolaire. La forme sinusoidale du champ
¢lectrique a été choisie afin de pouvoir comparer les résultats de mesure avec d’autres études
menées sur des PZT. La fréquence d’acquisition d’images est fixée a 5 Hz (100 points par
période). Toutes les déformations sont obtenues en calculant la moyenne des champs de
déformation, les bords étant exclus (voir section 4.2.2.1).

4.3.2 Résultats d’essais

4.3.2.1 Champ électrique bipolaire
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Figure 4-9 : Polarisation P3, déformation longitudinale S35 et déformation transverse S, sous
champ électrique E 3 sinusoidal bipolaire de 50 mHz. L’amplitude de E 3 est augmenté par palier a
partir de 50 V/mm jusqu’a 5000 V/mm. Avant la série d’essai, I’échantillon a été polarisé a 4000
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V/mm pendant 1 min.

La Figure 4-9 présente les cycles P-E et S-E pour des sollicitations bipolaires. Pour
une amplitude de champ électrique inférieure a 250 V/mm, [’échantillon affiche un
comportement quasi-linéaire et a faible hystérésis aussi bien pour la polarisation que pour la
déformation. Au-dela de 250 V/mm, I’hystérésis augmente et un point d’inflexion apparait sur
la partie inférieure du cycle. L’augmentation de I’hystérésis était attendue car le champ
¢lectrique approche le champ coercitif (~ 600 V/mm). L’inflexion est quant a elle due au fait
que le matériau soit polarisé. En effet, le niveau de saturation est atteint pour les champs
¢lectriques positifs tandis que les champs électriques négatifs approchent le champ coercitif.
A 550 V/mm, le champ coercitif négatif est atteint. L’aire du cycle P-E devient importante
puisqu’elle représente ~11% de ’aire d’un cycle majeur. La polarisation atteint une valeur de
-0,3 C/m? a 600 V/mm ce qui correspond approximativement a la moiti¢ de I’amplitude d’un
cycle majeur. Par conséquent, le matériau est dépolarisé puis re-polarisé pendant ce cycle. Sur
le cycle de déformation, une nouvelle boucle apparait; le cycle devient alors un cycle
papillon dissymétrique. Au-dessus de 600 V/mm, I’amplitude du cycle papillon croit et le
facteur d’asymétrie diminue. A 4000 V/mm, le cycle est symétrique. L’orientation
préférentielle des domaines causée par la polarisation initiale a disparu. On parlera ici de
cycle majeur. Les variations des propriétés du matériau issues de ces courbes sont discutées
en détails dans la section 4.3.3.

4.3.2.2 Champ électrique unipolaire

Les cycles P-E et S-E obtenus pour des sollicitations électriques unipolaires, dans la
direction de pré-polarisation du matériau, sont montrés en Figure 4-10. Lors de ces essais, la
polarisation du matériau ne s’inverse pas. Tous les cycles sont étroits par rapport aux cycles
bipolaires ; la dissipation est faible. Les cycles possédent une forme elliptique entre 50 et
250 V/mm et s’incurvent a partir de 500 V/mm. La pente du cycle a 1’origine est alors plus
grande, en valeur absolue, que la pente au champ électrique maximum. Ce comportement était
attendu puisqu’il est représentatif du phénomene de saturation. Il est possible d’extraire, a
partir de ces courbes, des propriétés telles que la susceptibilité et les coefficients
piézoélectriques. Ces propriétés ainsi que leur évolution en fonction du champ électrique sont
analysées dans la section suivante.
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Figure 4-10 : Polarisation P, déformation longitudinale S33 et déformation transverse S11 sous
champ électrique E3 sinusoidal unipolaire de 50 mHz. L’amplitude de E3 est augmentée par

paliers a partir de 50 V/mm jusqu’a 5000 V/mm. Avant la série d’essai, I’échantillon a été polarisé
a 4000 V/mm pendant 1 min.

4.3.3 Evolution des propriétés du matériau

Les résultats des essais bipolaires et unipolaires (Figure 4-9 et Figure 4-10) sont
utilisés dans cette partie afin d’étudier I’évolution des coefficients piézoélectriques (d33, d3q)
ainsi que de la susceptibilit¢é du matériau (y33) en fonction du champ électrique. Ces
paramétres sont calculés selon une régression linéaire (au sens des moindres carrés) des points
contenus dans chacun des cycles (Figure 4-9 et Figure 4-10). Ceux-ci sont annotés d’un
astérisque car ce sont des coefficients apparents. Ils différent des coefficients piézoélectriques
et di¢lectriques car ils ne sont pas indépendants du comportement ferroélectrique. L’énergie
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dissipée est aussi obtenue a partir des cycles mesurés (Figure 4-9 et Figure 4-10). Elle est
calculée par I’intégrale paramétrique de chaque cycle P-E et représente la densité d’énergie
électrique dissipée par périodel?* 22,

Les résultats sont présentés en Figure 4-11 (champ électrique bipolaire) et en Figure
4-12 (champ électrique unipolaire). Tous les parameétres sont tracés en fonction du champ
¢lectrique maximum. Les coefficients d33, d3; et yz3 sont calculés pour les cycles dont le
champ électrique est compris entre 75 et 550 V/mm. En dessous de 75 V/mm, I’incertitude de
mesure ne permet pas d’obtenir des propriétés fiables. Au-dessus de 550 V/mm, le champ
coercitif est dépassé.
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Figure 4-11 : Coefficients piézoélectriques apparents d33 (a), d3, (b), susceptibilité x35 (c)
et énergie dissipée (d) en fonction de ’amplitude de E3. Les données ont été obtenues a partir des
cycles bipolaires de la Figure 4-9. Les lignes pointillées noires (Figure 4-11a, b et ¢) indiquent les

valeurs fournies par le constructeur.

Pour des champs électriques bipolaires, les coefficients piézoélectriques d35 et dz;
augmentent linéairement (en valeur absolue) avec le champ électrique maximum (Figure
4-11a et Figure 4-11b). Cette tendance est en accord avec de précédentes études menées sur
des PZT de ce typel** 192 226 2271 Les valeurs des coefficients a bas champs électriques sont
cohérentes avec les valeurs fournies par le constructeur (d3; de 670 pm/V etdz; de
260 pm/V, voir Tableau 4-II). On notera aussi que I’erreur de régression sur ces valeurs est
satisfaisante puisqu’elle est de 20 pm/V a 75 V/mm (soit ~3%). Cette erreur augmente avec le
champ ¢lectrique car les cycles deviennent hystérétiques ; la dispersion des points de mesure
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est donc plus grande. C’est aussi l’apparition de 1’hystérésis qui cause ’augmentation
significative de d35 et d3, avec le champ é€lectrique. Entre 75 et 550 V/mm, d35 est multiplié
par trois et d3; par quatre. Le comportement n’est donc pas linéaire. Pour ce matériau, les
équations linéaires de la piézoélectricité vues au Chapitre 1 ne sont ainsi valables que pour
des champs ¢électriques inférieurs a 75 V/mm. Le rapport d3;/dz; (Figure 4-11b) est quant a

lui quasi-constant ; au-dela de 200 V/mm, les valeurs sont contenues dans |’intervalle
[-0,48 ; -0,43].

La susceptibilité y35 (Figure 4-11c) ne suit pas la méme évolution que les coefficients
piézoélectriques. Celle-ci croit de fagon linéaire seulement pour les champs électriques
inférieurs a 300 V/mm. Au-dela, I’évolution est non linéaire car le champ électrique approche
le champ coercitif ; ’amplitude du cycle P-E croit de fagcon exponentielle. Cette observation
est typique des PZT et a déja été rapportée par de nombreuses études>* 85 192, 226-228]
Cependant, 1’augmentation de yz; est accompagnée d’une augmentation significative de la
dissipation (100 kJ/m®/cycle entre 450 et 550 V/mm, Figure 4-11d). Pour les champs
¢lectriques supérieurs a 450 V/mm, y3; ne représente plus que la sensibilité globale du cycle
P-E.
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Figure 4-12 : Coefficients piézoélectriques apparents d3s (a), d3, (b), susceptibilité x35 (c)
et énergie dissipée (d) en fonction de ’amplitude de E3. Les données ont été obtenues a partir des
cycles unipolaires de la Figure 4-10. Les lignes pointillées noires (Figure 4-12a, b et c) indiquent
les valeurs fournies par le constructeur.
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Le champ électrique coercitif représente donc une frontiére claire entre le
comportement dit piézoélectrique (linéaire et peu dissipatif) et ferroélectrique (non-linéaire et
dissipation importante). Plus précisément, on pourra distinguer trois régions dans le
comportement du matériau. La premiére région se situe a faibles champs électriques
(E3 <100 V/mm). Elle se reconnait par des comportements P-E et S-E linéaires et une
dissipation électrique faible (moins de 0,22 kJ/m®/cycle). Entre 100 V/mm et 500 V/mm, on
distinguera une seconde région ou la dissipation devient significative (51 kJ/m*/cycle). Cette
région est communément appelée région de Rayleigh** 4% 2281 Au-dessus de 500 V/mm, la
dissipation augmente rapidement et atteint 1100 kJ/m*/cycle a 3000 V/mm. Les phénomeénes
physiques qui constituent la ferroélectricité deviennent majoritaires vis-a-vis de la
contribution piézoélectriquel**.

Les propriétés du matériau pour des champs ¢€lectriques unipolaires sont présentées en
Figure 4-12. Les résultats pour E; < 100 V/mm sont comparables aux résultats obtenus pour
des champs ¢lectriques bipolaires. Ce résultat était attendu puisque 1’état de polarisation
initiale est identique dans les deux cas. Une différence apparait au-dela de 200 V/mm. Les
coefficients piézoélectriques augmentent légeérement puis saturent a 500 V/mm (dz;
de 860 pm/V et d3; de -400 pm/V). Le rapport d3,/d35 est quant a lui comparable au rapport
obtenu dans le cas bipolaire.

L’évolution de y3;3; est similaire a celle des coefficients piézoélectriques. La
susceptibilit¢ augmente d’abord linéairement (de 3800 a 4500) puis sature a 400 V/mm.
Au-dela de 400 V/mm, les valeurs diminuent a cause du comportement saturant du matériau
(courbure concave des courbes, voir Figure 4-10). Pour ces champs électriques, comme dans
le cas bipolaire, la valeur de y3;; n’est plus représentative du comportement du matériau a
cause de la forte non-linéarité. Concernant I’énergie dissipée (Figure 4-10d), les valeurs sont
82 fois inférieures a celles obtenues dans le cas bipolaire. Cela n’est pas surprenant puisque le
matériau est sollicité dans une région ¢éloignée de son champ coercitif (-600 V/mm).

A 75 V/mm A 500 V/mm
d3; d3q X33 d3; d3q X33
(.10 m/V) | (102 m/V) x 102 m/V) | (x 102 m/V)
E; bipolaire 776 -429 4606 1963 -899 15400
E 3 unipolaire 677 -305 3806 858 -396 4466
Données 670 -260 5000
constructeur

Tableau 4-1V : Coefficients diélectrique et piézoélectriques apparents obtenus a 75 et
500 V/mm. Les valeurs a 75 V/mm sont comparées avec les valeurs fournies par le
constructeur.
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Conclusion

Dans ce chapitre, la Corrélation d’Images Numériques (CIN) a été utilisée pour
caractériser les déformations planes d’un échantillon de PZT sous sollicitation électrique.
Pour de forts champs ¢électriques (4 kV/mm), 1’échantillon doit étre plongé dans un liquide
isolant. Dans ces conditions, I’erreur sur la déformation moyenne est d’environ 107. Cette
erreur est jugée satisfaisante concernant les essais ferroélectriques (amplitude de déformation
~107 a 4 kV/mm).

Pour des champs électriques plus faibles, I’erreur relative devient non négligeable
mais n’empéche pas d’accéder au comportement piézoélectrique. En effet, les essais a
50 V/mm ont montré qu’il était possible de mesurer la réponse piézoélectrique du matériau.
Ce résultat montre que les propriétés piézoélectriques sont accessibles, par CIN, avec une
incertitude de 20 pm/V (soit ~3%). Le banc de caractérisation par CIN permet ainsi d’étudier
les matériaux ferroélectriques sur une large gamme de champs électriques (de 50 a
5000 V/mm). Les coefficients piézoélectriques n’ont pas pu &étre mesurés pour des champs
¢lectriques inférieurs a 75 V/mm a cause d’une erreur relative forte. Cependant 1’erreur

pourrait étre dans ce cas ramenée a environ 3% en effectuant les essais dans 1’air.

Ces travaux ont montré que la CIN constitue une alternative puissante aux méthodes
de mesures de déformation classiquement utilisées. Le caractére 2D de la mesure, notamment,
offre des perspectives intéressantes pour I’étude du comportement couplé des matériaux
ferroélectriques. En effet, les conditions d’essais sont difficiles a maitriser dans ce type de cas.
En ce sens, ce chapitre a permis de préparer I’étude du comportement ferroélectrique sous
contrainte, point abordé au chapitre suivant. Il faudra aussi noter que de nombreuses autres
perspectives d’étude existent avec la CIN. A titre d’exemple, a I’aide d’une imagerie de type
MEB (Microscope Electronique a Balayage), la CIN pourrait aider a comprendre les effets
aux joints de grain ou aux parois de domaines des matériaux ferroélectriques.
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Chapitre 5 Mesures ferroélectriques sous
contrainte

Les matériaux ferroélectriques sont trés largement employés dans des applications a
sollicitations multiphysiques!’ 3. Une des thématiques concerne I’actionnement sous
sollicitations électrique et mécanique simultanées!*’ 22> 2301 Pour ce type d’application, les
gammes de sollicitation peuvent modifier de maniére conséquente les propriétés
ferroélectriques, ferroélastiques et piézoélectriquesl>* 3% 41> 36. 57231, 2321 'T 5 caractérisation du
comportement ferroélectrique sous sollicitation mécanique suscite ainsi encore de 1’ intérét.

Ce chapitre vise a étudier les propriétés diélectriques, piézoélectriques, ferroélastiques,
et ferroélectriques sous contrainte mécanique d’un matériau ferroélectrique par CIN. Les
travaux montrent tout d’abord comment la CIN permet de controler les conditions de
sollicitation du matériau. Un banc de caractérisation électromécanique par CIN est alors
présenté. L homogénéité du chargement ainsi que I’erreur d’essai sur la déformation sont
¢évaluées. Le banc est ensuite utilisé pour caractériser le comportement ferroélastique et
ferroélectrique sous contrainte mécanique. Les propriétés du matériaux sont étudiées et
discutées vis-a-vis de la littérature. L’étude montre en quoi la CIN a un rdle & jouer dans
I’é¢tude des matériaux et des systémes ferroélectriques.
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5.1 Réalisation d’essais de compression simple

Avant de réaliser des essais ¢électromécaniques sur échantillon piézoélectrique, la
mesure de comportement sous compression simple a été étudiée. Pour cela, un échantillon
d’aluminium (module d’Young ~70 GPa, limite ¢lastique > 100 MPa et dimensions
10 x 10 x 10 mm) a été soumis a deux essais de compression. Le banc mécanique utilis¢ pour
les essais est présenté en Annexe 5.A. L’état des surfaces d’appui de 1’échantillon est présenté
en Annexe 5.B.

Lors du premier essai, I’échantillon a été soumis a une contrainte de 30 MPa. Le
champ de déplacement de I’échantillon a été¢ mesuré par CIN (référence a 5 MPa) sur une des
quatre faces latérales. L’essai a ensuite été reproduit trois fois en tournant consécutivement
I’échantillon de 90°. Cela a permis de mesurer, par CIN, le champ de déformation des quatre
faces de 1’échantillon sous 30 MPa. Les résultats sont présentés en Annexe 5.B. Cette étude
montre que 1’état des surfaces d’appui a une influence sur I’hétérogénéité des déformations de
I’échantillon.

Dans le second essai, I’échantillon a été soumis a une contrainte homogene de 5 a
50 MPa. Afin d’homogénéiser I’appui lors de la compression, une couche de téflon
d’épaisseur 1 mm a été insérée aux interfaces d’appui (voir Annexe 5.A). La déformation de
I’échantillon a ét¢ mesurée par CIN. Les résultats sont présentés en Annexe 5.C. Cette étude
montre que la déformation de I’échantillon est principalement homogene. Elle montre aussi
que le banc optique permet de mesurer des déformations d’origine élastique supérieures a 107
et que les propriétés mécaniques, telles que la rigidité, peuvent étre mesurées.

5.2 Banc électromécanique

5.2.1 Présentation du banc

Le banc mécanique existant, présenté en Annexe 5.A, ne peut pas appliquer un champ
¢lectrique a [D’échantillon. Par conséquent, de nouveaux mors de compression
¢lectromécaniques ont été congus et fabriqués. Le role de ces mors est de pouvoir appliquer
un chargement E5 et/ou g33 a un échantillon piézoélectrique et de mesurer simultanément son
déplacement électrique D5 ainsi que sa déformation par CIN (S35, S;; et S31). Dans cette
partie, seuls les mors de compression sont présentés. Les dispositifs de mesure CIN et de D5
sont identiques a ce qui a été vu au Chapitre 4, Figure 4-3b.

Les ¢léments constituant les mors ¢électromécaniques et leurs fonctionnalités sont
présentés en Annexe 5.D. Ceux-ci sont utilisés de pair avec la machine de compression
ZwickRoell Z030 (voir Annexe 5.A). Lors du montage sur la machine, le mors supérieur est
aligné avec le mors inférieur grace au systeme d’alignement présenté en Annexe 5.E.
L’ensemble des piéces (mors et systeéme d’alignement) peut supporter une force de
compression de 10* N. Les échantillons ferroélectriques étudiés avec ce dispositif sont des
échantillons Noliac NCESS5 de dimensions 4 x 4 x 4 mm. L’état des surfaces d’appui des mors
et de I’échantillon est inférieur a = 4 um (voir Annexe 5.F). Il est important de préciser que
les mors présentés en Annexe 5.D ne peuvent pas appliquer a 1’échantillon un champ
¢lectrique supérieur a la rigidité diélectrique de I’air. Pour pouvoir atteindre des champs
¢lectriques supérieurs, un bain d’isolation électrique a ¢été congu. Le dispositif de
compression, avec bain d’isolation, est présenté en Annexe 5.G.
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5.2.2 Caractérisation du banc d’essai

Le banc présenté en Annexe 5.D a été testé lors d’un essai ferroélectrique a 3 puis a
50 MPa. L’¢échantillon était dans un état polarisé (par le constructeur) au début de 1’essai.
Pour les deux niveaux de contrainte, I’échantillon est sollicité dans I’air par un champ
électrique E5 sinusoidal d’amplitude 2 kV/mm et de fréquence 50 mHz. La déformation de
I’échantillon est mesurée par CIN (éléments de 128 px). La fréquence d’acquisition d’images
est de 5 Hz (100 points par période). Les résultats de ces essais sont présentés en Figure 5-1.
Les Figure 5-1a et Figure 5-1b présentent les courbes S;33-E5 et S;;1-E5 mesurées a 3 MPa. Les
déformations sont obtenues en moyennant le champ sur 105 éléments (bords exclus). La
Figure 5-1c montre I’écart-type du champ de déformation moyenné en fonction du champ
¢lectrique. Les Figure 5-1d, Figure 5-1e et Figure 5-1f ont été obtenues, de manicre analogue
aux Figure 5-1a, Figure 5-1b et Figure 5-1c , pour une contrainte de 50 MPa.
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Figure 5-1 : Courbes S33-E (a), S11-E (b) mesurées par CIN a 3 MPa et écart-type des
champs de déformation correspondants (c). Les graphiques (d), (e) et (f) sont respectivement
analogues a (a), (b) et (c) mais ont été obtenus pour une contrainte de 50 MPa.

Pour les deux niveaux de contrainte, les cycles S-E ne sont pas symétriques. Cette
asymétrie, visible sur les niveaux de champ maximum, est attribuée au comportement du
matériau puisque celui-ci était initialement polarisé. En effet, d’aprés le Chapitre 4 (Figure
4-9), un champ électrique de 2 kV/mm ne permet pas d’obtenir un cycle symétrique lorsque le
matériau a été pré-polarisé. La forme des cycles a 3 et 50 MPa est conforme a ce qui se trouve
dans la littérature pour ce type de matériaul'"- 23], Les écart-types de S35 et S;; ne dépassent
pas 8.107 ce qui indique que les champs de déformations sont homogénes vis-a-vis des
niveaux de déformation étudiés. L’écart-type sur la déformation moyenne est de ~3.10° a
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3 MPa et ~8.10% a 50 MPa. La barre d’erreur n’est donc pas visible sur les graphiques en
Figure 5-1a, b, d et e.

Ces mesures montrent que le banc de caractérisation est capable d’appliquer un
chargement ¢électromécanique homogeéne. Elles montrent aussi que la CIN est capable de
mesurer, dans D’air, le comportement ferroélectrique sous contrainte avec une précision
satisfaisante. Des essais similaires ont été¢ effectués a 4 kV/mm, dans le liquide isolant
Fluorinert™ FC-770 (voir le montage en Annexe 5.G) et sont présentés dans la section
survante.

5.3 Caractérisation du comportement sous contrainte
5.3.1 Courbes contrainte-déformation

Un matériau ferroélectrique Noliac NCES5 (4 x 4 x 4 mm) polarisé par le constructeur
a été soumis a un chargement mécanique de 0,4 a 250 MPa puis de 250 a 0,4 MPa. Pour cet
essai, la contrainte augmente selon une succession de rampes. Le profil de charge/décharge
est indiqué dans le Tableau 5-1. La charge n’a pas été effectuée entierement selon une rampe
de 0,625 MPa/s car, a faible contrainte, les jeux du mécanisme perturbent le chargement et
créent des sauts de force. Pendant la séquence de charge/décharge, la déformation de
I’échantillon a été mesurée par CIN. La fréquence d’acquisition est de 0,36 Hz (300 images au
total). La contrainte de 0,4 MPa constitue la précontrainte de référence pour la CIN. Les
déformations moyennes S;3 et S;; ont été calculées a partir des champs de déformation (sur
120 ¢léments de 128 px, bords exclus). Les résultats sont présentés en Figure 5-2.

Intervalle de contrainte (MPa) Vitesse de l?h/i‘;l;/g)e de charge
(0,45 1[ 0,063
[1;2,2] 0,125
Charge [2.2;3,4] 0,250
[3.4 ;6] 0,500
[6; 250[ 0,625
Décharge [250; 0,4] - 0,625

Tableau 5-1 : Profil de charge et de décharge de ’échantillon.

Les Figure 5-2a et Figure 5-2b présentent respectivement les courbes o033(S33) et
033(511). Les fleches indiquent le sens de parcours du cycle charge/décharge. Lors de la
charge, entre 0,4 et environ 10 MPa, le comportement est quasi-linéaire. Ensuite, la rigidité
apparente du matériau diminue jusqu’a ~50 MPa ; la déformation augmente alors de manicre
importante. Cette non-linéarité est causée par un mouvement irréversible des parois de
domaines. La direction de polarisation de chacun des grains du matériau s’écarte de la
direction de polarisation initiale. A partir de ~50 MPa, on observe que la rigidité¢ apparente
augmente de fagon continue jusqu’a la contrainte maximum (250 MPa). Dans cette zone, le
mouvement des parois de domaine atteint une saturation. Les grains ont leur polarisation
majoritairement orientée dans le plan orthogonal a la direction du chargement. La rigidité
apparente tend ici vers une constante. Apres avoir atteint la contrainte maximale, la phase de
décharge débute. La déformation diminue alors jusqu’a une valeur rémanente.
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La déformation longitudinale rémanente est de ~3.107 et la déformation transverse
rémanente est de ~1,5.103. Ces valeurs sont plus faibles que ce que I’on trouve classiquement
pour ce type de matériaux (~5 a 6.107 pour la déformation longitudinale)!'3”- 231232 2341 ] en
est de méme pour les déformations maximum, qui atteignent ici ~4,8.107 (S33) et ~2,3.107
(S11) alors que ’on trouve dans la littérature!'*”) ~8.10 et ~4.10. Ces différences pourraient
étre dues a une faible polarisation initiale du matériau. Elles pourraient aussi étre dues a la
faible épaisseur de 1’échantillon. En effet, Chen et al.'"*"! ont montré que, lorsque les surfaces
d’appui sont proches de la zone d’étude (< 3 mm), la déformation maximum peut étre réduite
de ~30% et la déformation rémanente de ~10% du fait des phénomenes de frottement se
produisant entre les mors et I’échantillon.

(a) (b)

0
50 — 50 NN
1100 /* 100 "\
3 3
150 150
2200 200
250 250l
5 4 3 2 1 0 0 05 1 15 2 25
Sa3 x107 S11 X107

Figure 5-2 : Courbes S33-6 (a), S11-6 (b) mesurées par CIN a champ électrique nul.

Pour les deux courbes, la pente Ao/AS est minimale pour g;3 = 30 MPa. Cette
contrainte correspond a la contrainte coercitive et est cohérente avec les valeurs trouvées dans
la littérature pour ce type de matériau (~20 a 50 MPa)3* 231. 2322351 '] a rigidité apparente du
matériau a origine a été mesurée entre 0,4 et 10 MPa par une régression linéaire. La
dénomination « rigidité apparente » est utilisée dans cette section pour la différencier de la
rigidité classiquement associée a |’¢lasticité. La composante longitudinale de la rigidité
apparente (C33) est de 63 GPa et la composante transverse (C3;) est de 141 GPa. L’erreur de
régression est estimée a 2,1% pour C33 et a 4,3% pour C3; (selon la méthode décrite dans
[2361.1237] La valeur de C33 donnée par le constructeur (48 GPa) est en dehors de la barre
d’erreur estimée. On notera aussi qu’une étude similaire confirme que pour ce type de PZT,
un C33 d’environ 45 GPa est attendu!?*?!. Cependant, Mitrovic et al. ont montré que la rigidité
apparente C33 peut varier de +15 GPa selon les échantillons d’un méme matériaul>*l. Ils ont
aussi montré que la proportion de domaines a 90° ou 180° affectait de maniere conséquente la
valeur de C33, pouvant ainsi atteindre 60 GPal?*l. Cette explication serait cohérente avec une
mauvaise polarisation du matériau, évoquée dans le paragraphe précédent. La forte rigidité
apparente (C33) mesurée ici pourrait donc bien correspondre au comportement du matériau.
En revanche, il faudra noter que les déformations mesurées dans I’intervalle [0,4 ; 10] MPa,
lors de la décharge, affichent un probléme de mesure. En effet, la déformation augmente
légérement dans cette zone ce qui est contraire avec ce que 1’on peut trouver dans la
littérature!!37 231 232 2391 1] n’est donc pas exclu que la déformation comporte une erreur
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d’essai. Des études complémentaires seront a mettre en place, en perspective, afin de révéler
la présence ou I’absence d’anomalie sur la déformation mesurée par CIN.

Ces essais ont permis de montrer que le comportement ferroélastique peut étre mesuré
par le banc CIN développé au laboratoire. Les propriétés ferroélastiques notamment sont
accessibles puisque la CIN permet d’accéder a la contrainte coercitive du matériau. En
revanche, les mesures de déformation semblent comporter une erreur d’essai dont 1’origine est
inconnue. Il existe cependant des pistes pour expliquer le probléme, notamment la distance
entre la zone de mesure et les conditions aux limites. Des études complémentaires sont ici
nécessaires et a placer en perspective de cette these.

5.3.2 Comportement ferroélectrique sous contrainte

5.3.2.1 Définition des essais

Dans cette partie, le comportement ferroélectrique couplé d’un ¢échantillon
Noliac NCESS5 est étudié. L’échantillon est soumis a une contrainte statique o33 et sollicité
¢lectriquement par un champ ¢électrique E5 sinusoidal d’amplitude 4 kV/mm et de fréquence
25 mHz. La contrainte est régulée par la machine de compression. La polarisation P; est
mesurée simultanément avec les déformations S35 et S;, obtenues par CIN (¢éléments de 64
px). L’essai permet d’accéder aux cycles P-E et S-E sous contrainte. Les contraintes étudiées
sont comprises entre 2 MPa et 500 MPa ; toutes sont appliquées a 1’échantillon de facon
croissante. Pour tous les calculs CIN, I’image prise a g33 = 2 MPa et E; = 0 constitue I’image
de référence. Les cycles P-E sont quant a eux centrés autour de 1’origine via leur valeur de
polarisation maximum et minimum. La fréquence d’acquisition d’images est de 5 Hz
(200 points par cycle).

Dans un premier temps, les cycles P-E et S-E sont analysés en fonction du niveau de
contrainte g;3. Dans un second temps, les principales propriétés ferroélectriques (telles que la
polarisation et les déformations maximum/rémanente longitudinale et transversale), sont
extraites de ces courbes. Dans un troisieme temps, les propriétés diélectriques et
piézoélectriques apparentes issues de ces cycles sont analysées en fonction de la contrainte et
du champ électrique.

5.3.2.2 Résultats d’essais

Le cycle P-E est présenté en fonction de la contrainte mécanique en Figure 5-3. Le
cycle noir est similaire au cycle P-E mesuré sans contrainte (voir Chapitre 4). Lorsque la
contrainte augmente, la polarisation maximale et la polarisation rémanente diminuent. Cela
était attendu puisque la contrainte mécanique tend a orienter la polarisation locale a 90° (par
rapport a Xx3). Aussi, ce résultat est en accord avec les essais similaires trouvés dans la
littératurel??> 240-2421On notera cependant que la baisse d’amplitude est modérée puisqu’une
contrainte de 300 MPa est nécessaire pour que I’amplitude du cycle soit divisée par deux. Ce
résultat dépend du type de matériau puisque, dans la littérature, une telle baisse d’amplitude
est atteinte dés 20 a 50 MPal?2% 2411,
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Figure 5-3 : Courbe P-E mesurée pour des contraintes de compression statique allant de 2
a 500 MPa. Les mesures ont été effectuées a 25 mHz.

Les cycles S-E longitudinal et transversal sont présentés en Figure 5-4 en fonction de
la contrainte. Les cycles noirs sont la aussi similaires aux cycles mesurés au Chapitre 4. Des
pics de déformation sont localement présents sur ces cycles. Sur la déformation longitudinale
(Figure 5-4a), ces pics tendent a disparaitre avec la contrainte. En effet, a partir de 75 MPa,
presque aucun pic de déformation n’est visible. Ces sauts de déformation pourraient donc étre
liés a la qualité du contact é€lectrique entre les mors et 1’échantillon, qui s’améliore avec
I’augmentation de la contrainte. Concernant les pics observés a forte contrainte, notamment
sur la déformation transverse (Figure 5-4b) a 500 MPa, ceux-ci pourraient étre liés a la
dégradation du matériau puisque la ruine du matériau a été atteinte par sollicitation électrique
a 600 MPa.

(a) (b)

x10? . . x10”

—2 MPa
——25MPa
—— 50 MPa
—75 MPa
—— 100 MPa
— 150 MPa
200 MPa
300 MPa
400 MPa
500 MPa

‘ ‘ | . .
-4000 -2000 0 2000 4000 -4000 -2000 0 2000 4000
E, (V/mm) E, (V/mm)
Figure 5-4 : Courbes S33-E (a), S11-E (b) mesurées par CIN pour des contraintes de
compression statique allant de 2 a 500 MPa. L’origine des repéres correspond a I’état de référence

de la courbe noire. Cet état est la référence de toutes les courbes.
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Les cycles ont une amplitude qui diminue avec la contrainte. De manicre similaire,
I’hystérésis diminue ; a 200 MPa, la déformation rémanente (déformation a E5 = 0) rejoint la
déformation minimale (déformation a E = E,) et le cycle devient bijectif a 400 MPa. Ces
tendances sont cohérentes avec ce qui est classiquement observé dans la littérature®*%- 241 On
notera aussi que la contrainte fait passer la déformation S;; rémanente de 0 (2 2 MPa) a
-7,4.10 (a 500 MPa). Cette diminution est a la fois d’origine élastique et ferroélastique. Ici,
la contribution élastique est conséquente puisque -7,4.107 est une valeur bien plus importante
que le minimum de S5 sur le cycle a 2 MPa (-1,7.107, courbe noire). Ces essais montrent que
le matériau est capable de se déformer par application d’un champ électrique, méme sous
forte contrainte. En effet, a une contrainte de 300 MPa, le matériau génére une déformation
longitudinale d’amplitude ~103 (pour rappel, I’amplitude d’un cycle ferroélectrique sans
contrainte est ~4.107%). En ce qui concerne ’erreur d’essai, la Figure 5-5 montre 1’écart-type
du champ de déformation en fonction de E5, pour deux niveaux de contrainte (2 et 500 MPa).
La Figure 5-5a montre 1’écart-type de la composante longitudinale S35 et la Figure 5-5b celui
de la composante transverse S;;. Les écart-types sont symétriques autour de E; = 0. Pour S33,
les valeurs sont en majorité inférieures a 1,2.10* lorsque o33 = 2 MPa. Cette valeur est
équivalente a la valeur reportée au Chapitre 4 (essais ferroélectriques sans contrainte). Pour
S11, Iécart-type est légérement plus faible (< 0,9.10"*). La mesure par CIN indique donc que
les champs de déformation sont homogeénes. De maniére similaire a ce qui a été fait dans le
Chapitre 4, I’erreur sur la valeur moyenne de la déformation peut étre déduite. Celle-ci est de
~3.10° a 2 MPa et de ~0,7.107 a 500 MPa (S33 et S;; confondus). La mesure du
comportement ferroélectrique sous contrainte statique est donc accessible par CIN quel que
soit le niveau de contrainte.
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Figure 5-5 : Ecart-type du champ de déformation S33 (a) et S11 (b) en fonction de E3 et de 033.
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5.3.2.3 Evolution des propriétés matériaux
Propriétés ferroélectriques

A partir des Figure 5-3 et Figure 5-4, les principales propriétés ferroélectriques du
matériau ont été extraites (voir Figure 5-6). La Figure 5-6a montre ainsi I’évolution des
champs coercitifs négatifs et positifs (E._ et E., ). Ceux-ci ont été calculés a partir des cycles
P-E, tel que P(E.) = 0. La Figure 5-6b montre 1’évolution des polarisations maximales
(Pmax+) et minimales (Pyg.—) ainsi que des polarisations rémanentes positives (P,,) et
négatives (P._) des cycles P-E. Les polarisations rémanentes sont obtenues telles que
P. = P(E = 0). De manicre similaire, les Figure 5-6¢ et Figure 5-6d montrent les déformations
longitudinales et transverses maximums, minimums et rémanentes.

950 1
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o P
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§ 750 Y L\E) .......... PH—
I R ¥ I < R
W 650 | o a” 0.1 max
550 ¢ ! (a) 1 02 (b)
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450 1z & IE | (V/mm)| |
o+ 0.4
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2§ ' ' ‘ ' ]
! Maximum 833 (E = 4000 V/mm) 3t
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0 Maximum S_ (E = 4000 V/mm)|
——Remanent S33 (E=0)
Minimum S_, (E = 600 V/mm)

100 200 300 400 500 100 200 300 400 500
Oaa (MPa) Oaa (MPa)
Figure 5-6 : Champ électrique coercitif E . (a), polarisation P3 maximale et rémanente (b),
déformation S33 minimale, maximale et rémanente (c) et déformation S, minimale, maximale et
rémanente (d) en fonction de la contrainte.

Les champs coercitifs positifs et négatifs (Figure 5-6a) sont similaires quel que soit le
niveau de contrainte. Un écart apparait a partir de 100 MPa, mais il est attribué a une erreur de
mesure car inclus dans la barre d’erreur. Le champ coercitif diminue d’environ 9% entre 2 et
25 MPa puis augmente de fagcon monotone jusqu’a atteindre 900 V/mm a 500 MPa. Dans un
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premier temps, la contrainte facilite le retournement de polarisation en favorisant les
directions de polarisation orthogonales a la direction du chargement. Au-dela de 25 MPa, le
champ ¢lectrique n’est plus assez élevé pour atteindre 1’état de saturation. La contrainte ne
joue alors plus en faveur du retournement de polarisation car celle-ci augmente 1’énergie
¢lectrique nécessaire a la polarisation de 1’échantillon. La littérature présente de nombreux
résultats différents concernant le lien entre contrainte et champ électrique coercitif. On
observe différentes tendances (augmentation ou diminution)®”- 243 2441 et différentes variations
(~2% a 100% pour og33 < 100 MPa)37: 245 2461 - Cette propriété semble étre fortement
dépendante de la nature du matériau et de son histoire.

De 2 a 100 MPa, I’amplitude du cycle P-E ne diminue que de 11% en amplitude tandis
que la polarisation rémanente chute de fagon abrupte (-75%). Le cycle s’incline en
conséquence et, a 150 MPa, le champ ¢€lectrique maximum n’est plus suffisant pour atteindre
I’¢état de saturation du matériau. Au-dela de 150 MPa, la polarisation rémanente se stabilise et
atteint 0,034 C/m? a 500 MPa. Concernant I’amplitude du cycle, celui-ci aura diminué de 62%
entre 100 et 500 MPa. Globalement, les ordres de grandeur de ces diminutions sont
cohérentes avec la littératurel?>>247],

L’évolution des déformations maximales et rémanentes sont similaires aux
polarisations maximales et rémanentes. En effet, 1’écart entre les deux grandeurs augmente
entre 2 et 50 MPa et atteint alors son maximum (3,97.10° pour S35 et 1,98.103 pour S;;).
L’amplitude totale des cycles S-E atteint son maximum dés 25 MPa (4,53.10° pour S35 et
2,14.107 pour S;,). Le couplage électromécanique est optimal aux environs de 25-50 MPa, ce
qui est cohérent avec la littérature®” 2401, ’écart entre la déformation rémanente et minimale
ne suit cependant pas la méme évolution. Les déformations rémanentes et minimales
convergent et deviennent similaires a partir de 150 MPa.

Propriétés diélectrique et piézoélectriques

Les propriétés apparentes yz3, dz; et d3; du matériau ont été obtenues a partir des
Figure 5-3 et Figure 5-4. Celles-ci ont été calculées a partir d’une régression linéaire locale
des cycles P-E et S-E. Seuls les champs électriques décroissants, en valeur absolue, sont
considérés lors de ce calcul. Il est important de noter que les propriétés calculées comprennent
une contribution piézoélectrique mais aussi ferroélectrique. C’est pour cela qu’elles sont
appelées propriétés apparentes.

Les propriétés obtenues pour les champs électriques négatifs sont moyennées avec
celles obtenues pour les champs électriques positifs. La susceptibilité y3; du matériau est
ainsi affichée en Figure 5-7 en fonction de la contrainte et ce, pour différents niveaux de
champ électrique. Les Figure 5-8a et Figure 5-8b présentent, de manic¢re analogue, les
coefficients piézoélectriques longitudinal d3; et transverse d3;. Les barres d’erreur sur
chaque figure sont données en écart-type (plus ou moins un écart-type). Il est important de
noter que les propriétés calculées ici sont différentes des propriétés qui seraient obtenue pour
de faibles variations de champ électrique. A titre d’exemple, a 2 MPa et 0 V/mm, la
susceptibilité 33 mesurée est de 14,4.10* tandis que le constructeur indique 0,5.10%.

Concernant la susceptibilité¢ y3;3;, un maximum est observé pour toutes les courbes.
Dans le cas de la courbe noire (susceptibilité a la rémanence), le maximum est atteint pour
25 MPa et vaut 3,28.10*. Ce maximum diminue avec le champ électrique car I’état du
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matériau approche de I’état de saturation. En ce qui concerne le lieu du maximum, celui-ci
augmente d’une courbe a I’autre, atteignant 200 MPa pour E; = 3500 V/mm. Par conséquent,
si ’on souhaite maximiser la valeur de y33, il faudra augmenter d’autant la contrainte que le
champ électrique est ¢levé. Ces tendances sont classiques et ont déja été répertoriées par le
passél248],

4
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Figure 5-7 : Susceptibilité x35 en fonction de la contrainte pour différents niveaux de
champs électriques. La susceptibilité est calculée par régression linéaire locale (sur 40 points) des
cycles P-E (Figure 5-3). Ce calcul est effectué pour les champs électriques décroissants en valeur

absolue. Les valeurs obtenues pour les champs électriques négatifs et positifs sont moyennées.

L’évolution des coefficients piézoélectriques d3; et d3, est similaire a I’évolution de
X33- En effet, pour toutes les courbes, les coefficients augmentent d’abord avec la contrainte
jusqu’a un maximum puis diminuent et tendent vers zéro. Pour chaque courbe, il existe donc
une contrainte qui maximise le couplage électromécanique. Ces maximums ne sont pas
négligeables puisqu’ils sont de 1,5 a 2,5 fois plus élevés que les coefficients mesurés a E3 = 0.
La position de ces maximums est cohérente avec ce qui a été observé pour y;5 (voir Figure
5-7). Il est donc possible de maximiser a la fois les propriétés électriques et électromécaniques
par I’application d’une contrainte mécanique. A titre d’exemple, si le matériau est utilis¢ aux
alentours de 0 a 400 V/mm, alors une contrainte de 25 a 50 MPa est nécessaire pour obtenir
des propriétés maximales.

En termes d’amplitude, les coefficients piézoélectriques obtenus ici sont 4 a 5 fois plus
grands que ceux obtenus au Chapitre 4, pour de faibles signaux. Pour rappel, autour de E5; = 0,
il avait été observé un coefficient d3; d’environ 0,7.10° m/V et un coefficient d3; de 0,3.10”
4 0,4.10° m/V. Ici, a E53 = 0 (courbes noires) et a33 = 0, d33 ~ 2,5.10° m/V et d5; =~ 1,1.107
m/V. En revanche, il faudra noter que ces coefficients diminuent rapidement au-dela de la
contrainte optimale. Pour la courbe noire, par exemple, le coefficient dj; chute de 3,8.10° a
0,8.10° m/V entre 25 et 100 MPa. Ce type de matériau offre donc le maximum de ses
capacités pour des contraintes inférieures a 100 MPa. Cette limite pourra cependant &tre
légérement repoussée en augmentant significativement le champ électrique. Par exemple, il
est possible de garder la valeur de d3; constante entre 100 et 150 MPa si le champ électrique
passe de 0 a 800 V/mm.
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Figure 5-8 : Coefficients piézoélectriques d35 (a) et d3, (b) en fonction de la contrainte
pour différents niveaux de champs électriques. Les coefficients sont calculés par régression
linéaire locale (sur 8 points) des cycles S-E (Figure 5-4). Ce calcul est effectué pour les champs
électriques décroissants en valeur absolue. Les valeurs obtenues pour les champs électriques
négatifs et positifs sont moyennées.

L’évolution des propriétés piézoélectriques est en accord avec ce qui est classiquement
observé dans la littérature. Par exemple, il a déja ét¢é montré que 1’apport d’une faible
contrainte (0 a 20 MPa) augmentait les coefficients piézoélectriques dans les mémes
proportions que celles observées icil'® 21, De plus, cette augmentation n’est pas seulement
observée pour les PZT, mais aussi pour d’autres matériaux piézoélectriques (BisTi3012 et
SrBi2Ta209)!"% 1921, Une autre étude a montré que pour ce type de PZT, I’évolution de dj5(E3)
¢tait identique a celle montrée sur la Figure 5-8a, avec un maximum autour de 25 a 50 MPa
selon le champ électriquel**. L’étude montre notamment un coefficient dj; maximum
d’environ 1,2.10° m/V a 1000 V/mm, ce qui est cohérent avec les valeurs présentées en
Figure 5-8al>*]. Une étude plus récente faite sur un monocristal confirme ces observations'”!,
Enfin, les travaux présentés ici montrent que 1’évolution du coefficient d3; est, en valeur
absolue, identique a I’évolution du coefficient dz;. Dans la littérature, il est difficile de
trouver de telles comparaisons. En effet, la mesure simultanée de d3; et d3; n’est pas
observée de maniére classique!!® 37 192241,

Grace a ces essais, nous avons montré que la CIN est capable de mesurer le
comportement ferroélectrique couplé. De plus, il a été montré que les résultats de mesure sont
significatifs et pertinents au regard des conditions d’essai. En effet, dans cette partie, la CIN a
permis d’assurer qu’aucune anomalie de mesure n’était présente. Enfin, les essais ont montré
que I’apport d’une précontrainte augmente non seulement les propriétés longitudinales mais
aussi transverses du matériau.
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Conclusion

Dans ce chapitre, le comportement ferroélectrique couplé (mécanique et électrique)
d’un échantillon de PZT a été caractérisé par Corrélation d’Images Numériques (CIN). La
technique CIN a permis, tout d’abord, de montrer que le chargement électromécanique était
homogene dés lors que les surfaces de contact présentaient une planéité inférieure a 10 um.
Des essais ferroélastiques, de 0,6 a 250 MPa, ont alors ét¢ menés sur un matériau de type
PZT. La CIN s’est avérée capable de mesurer les propriétés ferroélastiques telles que la
rigidité apparente du matériau avec une incertitude inférieure a 5%. Une anomalie sur la
déformation a faibles contraintes a cependant été détectée. Des études complémentaires, sont
nécessaires pour comprendre 1’origine de cette anomalie.

Concernant les essais couplés, le banc de CIN permet de mesurer des déformations
moyennes avec un écart-type d’environ 3.10° a 2 MPa et d’environ 0,7.10 a 500 MPa. On
notera toutefois que des pics apparaissent sur les cycles S-E, reflétant une erreur d’essai qui se
produit de fagon aléatoire. Des essais complémentaires permettraient d’identifier 1’origine de
ces sauts d’erreur. Les sauts d’erreur sont toutefois minoritaires et n’empéchent en rien
d’accéder aux propriétés du matériau. Les propriétés ferroélectriques, telles que les
polarisations et déformations maximales, minimales et rémanentes, ont ainsi pu €tre analysées
en fonction de la contrainte. Il en est de méme pour les propriétés diélectriques (y33) et
piézoélectriques (d35 et d3,). L’étude de ces propriétés a permis de montrer que le matériau
¢tudié présentait un couplage électromécanique optimal entre 25 et 50 MPa, ce qui est en
accord avec les études similaires trouvées dans la littérature.

Ce chapitre montre, plus généralement, que la CIN permet d’étudier I’effet de la
contrainte sur les propriétés matériau longitudinale et transverse simultanément. Il a été vu
que ce type de caractérisation n’est pas classique dans la communauté des matériaux
ferroélectriques. La CIN pourra ainsi aider a mieux comprendre le comportement couplé de
ces matériaux.
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Conclusion

Conclusion Générale

La Corrélation d’Images Numériques (CIN) a été employée dans cette thése pour
caractériser le comportement d’un matériau ferroélectrique sous sollicitation
¢lectromécanique. L’ objectif est de caractériser I’hétérogénéité du comportement (distribution
des déformations) en fonction du champ électrique et de la contrainte mécanique imposés et
de caractériser le comportement macroscopique 2D du matériau (polarisation et déformation).
La technique de CIN a déja fait ses preuves en mécanique des matériaux. Cependant, son
utilité pour le comportement couplé des matériaux ferroélectriques a été peu abordée dans la
littératurel!36 1371 Ces travaux pourront ainsi permettre de mieux comprendre le comportement
des matériaux ferroélectriques.

Pour atteindre 1’objectif fixé, un banc optique dédié¢ a la mesure par CIN a été
développé. Ce banc a été dimensionné afin de pouvoir mesurer, par CIN, des déplacements
inférieurs a 100 nm. Le mouchetis, ensemble de traceurs permettant a la CIN de calculer les
déplacements, a été optimisé dans ce but. Une étude numérique a ainsi montré que I’erreur de
corrélation est, dans de nombreux cas, minimale lorsque la densité des traceurs est d’environ
0,6 et lorsque leur rayon moyen est inférieur a 10 px. Le programme choisi pour réaliser les
calculs de corrélation est basé sur une approche globale et utilise les équations d’équilibre de
la mécanique des solides pour réduire 1’erreur de mesure et 1’erreur du calcul numérique sur
les déplacements. Il a récemment ét¢ montré que cet algorithme, nommé « CorreliRT3 »,
surpassait les algorithmes classiques en termes d’erreur. Un tel algorithme n’a jamais été
employé pour caractériser le comportement ferroélectrique, bien qu’il soit d’une grande aide
pour la mesure de faibles déformations.

A partir du banc optique développé, deux bancs de caractérisation ferroélectrique ont
¢té mis en place. Le premier est congu pour caractériser la réponse €lectrique (polarisation) et
mécanique (déformation) du matériau sous champ électrique. Ce premier dispositif permet, en
plus de la CIN, de mesurer la déformation moyenne de 1’échantillon par une technique
LASER. Le second est congu pour caractériser la déformation et la polarisation du matériau
sous contrainte mécanique et/ou champ électrique. Pour les deux bancs de caractérisation, la
polarisation est mesurée par un intégrateur de charges. Les réponses électrique et mécanique
du matériau sont mesurées simultanément. Le matériau choisi pour les essais est la nuance
commerciale Noliac NCE55 (PZT). Il a d’abord ét¢ montré, avec ce matériau, que les deux
bancs de caractérisation pouvaient atteindre une résolution d’environ 3.10° sur la déformation
moyenne des échantillons (soit une résolution de 12 nm sur leur allongement). Il a aussi été
montré que la déformation des échantillons ¢était homogene lors d’une sollicitation
¢lectromécanique ; les inhomogénéités étant principalement inférieures a 3% de 1’amplitude
d’un cycle S-E majeur.

Au Chapitre 4, un échantillon ferroélectrique a été soumis a des champs électriques
compris entre 50 et 5000 V/mm. L’essai a permis de montrer que la CIN était capable de
mesurer des propriétés ferroélectriques, mais aussi piézoélectriques a faible champ électrique.
En effet, I’erreur relative sur les coefficients piézoélectriques a faible champ électrique est
d’environ 3%. Les essais ferroélastiques, vus au Chapitre 5, ont aussi démontré que la CIN
¢tait capable de mesurer les propriétés mécaniques du matériau (dont la rigidité apparente)
avec une précision inférieure a 5%. A la fin du Chapitre 5, une campagne d’essais
ferroélectriques sous contrainte statique a ¢ét¢ menée. Celle-ci montre que le banc de
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Conclusion

caractérisation par CIN est capable de mesurer des propriétés couplées (piézoélectriques ou
ferroélectriques) simultanément en 2D. Ce type de caractérisation est trés peu réalisé avec les
techniques de mesure classiques (telles que les mesures par jauges de déformation ou LVDT).

Les travaux effectués dans cette theése ouvrent tout d’abord des perspectives
techniques. En premier lieu, on pourra noter quelques perspectives d’évolution du banc
optique. En effet, ’erreur d’essai pourrait €tre réduite en améliorant les propriétés optiques du
mouchetis. La poudre de toner s’est avérée 1égerement réfléchissante. Le contraste des images
pourrait étre augmenté en réduisant le coefficient de réflexion de la poudre utilisée. Aussi, la
distorsion optique n’a pas été analysée ici, mais constitue une source d’erreur généralement
importante. Celle-ci pourrait €tre caractérisée et son effet sur les champs de déplacement
pourrait étre corrigé.

Enfin, d’autres sujets d’études sont maintenant accessibles grace a la CIN. On pourra
citer, a titre d’exemple, le comportement ferroélectrique sous chargement hétérogéne. En
effet, il existe des applications ou la structure de maintien du matériau ferroélectrique ne lui
permet pas de se déformer de fagon homogeéne. De méme, le chargement électrique est
hétérogene, par exemple, pour les applications a électrode partielle. Or, 1’hétérogénéité du
chargement affecte de fagon significative la durée de vie du matériau®l. La CIN pourrait ainsi
aider la conception des systemes ferroélectriques par la détection d’hétérogénéité dans le
chargement.

Par ailleurs, nous avons montré récemment que la polarisation anhystérétique des
matériaux ferroélectriques pouvait étre mesurée en utilisant le champ électrique comme seule
variable de chargement!!’!). Cependant, la déformation anhystérétique n’a pas encore pu faire
I’objet de mesure expérimentale concluante?*’]. La CIN pourrait alors aider a comprendre les
anomalies en cause. De plus, elle permettrait de mesurer les propriétés anhystérétiques 2D des
matériaux ferroélectriques. Cela permettrait, par exemple, de quantifier I’anisotropie des
phénomenes dissipatifs agissant au sein du matériau.

La CIN a aussi un réle a jouer dans I’é¢tude du vieillissement et de la fatigue
fonctionnelle des matériaux, qui sont des sujets faisant I’objet de recherches actives*®). Dans
ces domaines, la technique peut détecter si la modification des propriétés du matériau est
homogene ou non et si cette modification s’observe aussi dans les directions orthogonales a la
direction du chargement. Ces informations aideront a mieux comprendre les mécanismes a
I’origine des changements de propriétés.

Enfin, ’outil expérimental développé peut alimenter les approches de modélisation
macroscopique ou multi-échelle du comportement ferroélectrique. La CIN offrant une mesure
de champ bidimensionnelle, donnent acces a bien plus d’informations que les outils de mesure
classiques. Ces informations peuvent contribuer significativement a la construction et a
I’identification des modéles.
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Annexe 3.A Eclairage

L’éclairage est un point a calibrer en priorité. En effet, les autres parametres a calibrer
(par exemple, la focalisation ou le parallélisme) vont nécessiter un éclairage homogeéne. Pour
cela, il faudra s’aider du programme d’acquisition. Celui-ci propose une interface GUI
(Graphical User Interface) construite en onglets. Le premier onglet (Figure 1) est dédi¢
principalement au controle de I’éclairage et de la fréquence d’acquisition. Il contient quatre
encadrés qui montrent respectivement une prévisualisation temps réel de ce que voit la
caméra, un zoom au sein de cette prévisualisation (encadré bleu), I’histogramme de ce zoom
ainsi que la fréquence d’acquisition en temps réel (en images par seconde). On suppose ici
que D’objectif a été installé devant 1’objet de sorte & ce que la caméra puisse le visualiser. La
prévisualisation (Figure 1) montre ainsi I’objet en question.
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Figure 1 : Programme d’acquisition d’images : onglet de prévisualisation avant réglage de
P’homogénéité de ’éclairage.

Si la prévisualisation n’affiche rien (image noire), alors soit I’objet n’est pas dans le
champ de vision de la caméra, soit I’intensité¢ de I’éclairage n’est pas suffisante. Si la source
de lumiére est réglée a son maximum, alors il faudra augmenter le temps d’exposition. Celui-
ci est accessible dans le second onglet « Camera configuration» (voir Figure 2). On
remarquera que cet onglet regroupe les principaux paramétres de réglage de la caméra
(notamment la fréquence d’acquisition).
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4] GenlcamACQ =S o
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Figure 2 : Programme d’acquisition d’images : onglet de configuration.

L’objet visualisé (Figure 1) est difficilement discernable car il n’est pas focalisé. Cette
configuration est propice a la vérification de I’homogénéité de 1’éclairage. En effet, toutes les
hautes fréquences spatiales de I’image optique sont filtrées. Par conséquent, seul 1’éclairage
moyen subsiste. Ici, on peut observer que cet éclairage moyen n’est pas homogéne dans
I’encadré bleu. Il faut donc orienter I’éclairage de sorte que la lumiére reflétée par 1’objet soit
homogene (voir Figure 3). On pourra s’aider de I’histogramme en cherchant a minimiser la
dynamique du signal (c’est-a-dire la largeur de 1’histogramme). Ici, on ne s’attardera pas a
régler I’intensité lumineuse. En effet, celle-ci se régle précisément une fois que 1’on a focalisé
le faisceau de lumiere. On se contentera simplement de régler I’intensité de sorte que
I’histogramme affiche des Niveaux de Gris d’environ 0,4 a 0,6.
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Figure 3 : Programme d’acquisition d’images : onglet de prévisualisation aprés réglage de
I’homogénéité de I’éclairage.
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Annexe 3.B  Focalisation

La focalisation permet de placer le plan image dans le plan du capteur de la caméra.
Pour cela, un outil basé sur le gradient de I’image a ét¢ implémenté. Avant de 'utiliser, il est
conseillé de régler la fréquence d’acquisition a 1 Hz (ou 1 image par seconde, IPS). En effet,
le temps de calcul d’un gradient est long. L’outil implémenté s’est révélé stable pour une
fréquence de 1 Hz. Cet outil se situe dans I’onglet « Calibration » (voir Figure 4). Il s’active
par clic sur le rond de sélection annoté « Gradient » (voir le cadre noir plein, Figure 4). Apres
activation, les graphiques en bas de la fenétre affichent des données. Le premier, encadré par
une ligne discontinue noire, affiche le gradient quadratique moyen du centre de I’image (zone
de 1/5 de I’image). Ce gradient n’est pas calculé sur toute I’image afin de réduire le temps de
calcul. Le second, encadré en trait plein gris, affiche le gradient quadratique moyen local en
fonction de la coordonnée horizontale. Celui-ci est calculé sur une bande horizontale dont la
hauteur est 1/5 de celle de I’image. Le troisiéme, encadré par une ligne discontinue grise,
donne de maniére analogue le gradient quadratique moyen local en fonction de la coordonnée
verticale.

Les deuxiéme et troisiéme graphiques ne sont utiles que pour régler le parallélisme
(voir Annexe 3.C). Seul le premier graphique suffit a optimiser la focalisation. Lors du
réglage de l’optique, le gradient quadratique moyen évolue. Celui-ci augmente lorsque
I’image devient nette et diminue lorsque le plan image s’¢loigne du plan du capteur. La
calibration de la focalisation consiste alors a maximiser le gradient quadratique moyen
pendant que I’on régle I’objectif optique. Une fois que le point maximum est trouvé, la
focalisation est terminée. Il se peut qu’a cette ¢tape I’image soit en partie floue. En effet, le
plan objet n’est pas parall¢le au plan du capteur et selon le défaut d’angle, on observera plus
ou moins de flou. L’important ici est de pouvoir visualiser un point net dans au moins une
partie de I’'image.
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Figure 4 : Programme d’acquisition d’images : onglet de calibration.
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Une fois la focalisation optimisée, il faut ajuster I’intensité de I’éclairage. En effet, si
I’on retourne au premier onglet (« Video Preview »), on peut observer que 1’histogramme
s’est étalé grace a la focalisation (voir Figure 5). Dans le cas de la Figure 5, de nombreux
photosites saturent. Il faut réduire 1’intensité lumineuse jusqu’a ce que le nombre de pixels
saturants soit acceptable (0,1% du nombre de pixel total, voir 3.3.1). On obtient alors une

image similaire a celle présentée en Figure 6.
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Figure 5 : Programme d’acquisition d’images : onglet de prévisualisation aprés avoir focalisé le
faisceau de lumiére émis par I’objet.
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Figure 6 : Programme d’acquisition d’images : onglet de prévisualisation aprés avoir ajusté
Dintensité de ’éclairage.
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Annexe 3.C  Parallélisme capteur-objet

Lorsque la focalisation est réglée et I’intensité lumineuse ajustée, on peut alors régler
le parallélisme capteur-objet. Pour cette partie, il sera nécessaire d’avoir un systéme de
rotation bi-axial permettant de régler les rotations hors plan. On définit les axes de rotation
comme étant I’axe horizontal et I’axe vertical de I’image. Dans notre cas, la rotation autour de
I’axe horizontal est assurée par le tripode de 1’optique. La rotation autour de I’axe vertical est
réalisée directement sur I’objet. Celui-ci est posé sur un support en liaison pivot avec le bati.
Afin que la calibration du parallélisme ne nécessite pas de réajuster la focalisation
a posteriori, il est conseillé que les axes de rotation soient placés dans le plan objet et que
ceux-ci soient centrés par rapport a I’objet. Ici, ce n’est pas le cas de la rotation assurée par le
tripode. Par conséquent, la calibration de I’angle dans cette direction nécessite de revenir
réguliérement a I’ Annexe 3.B pour réajuster la focalisation.

La Figure 7 montre I’onglet « Calibration » avec « Gradient» activé a I’issue de
I’Annexe 3.B. Si I’on s’intéresse aux deux graphiques en bas a droite de la fenétre, on peut
voir que le gradient moyen évolue de maniére quadratique dans la direction horizontale. Le
gradient moyen selon la direction verticale est constant. On peut en conclure que 1’axe vertical
objet est déja paralléle au plan du capteur. L’axe horizontal objet, en revanche, ne I’est pas.
Le gradient étant maximum au centre de I’image et minimum aux bords ce qui signifie que
I’image est nette au centre et floue sur les bords gauches et droits. Il faut donc tourner
I’échantillon autour de I’axe vertical (dans notre cas, via la liaison pivot installée sous I’objet).
Pendant la rotation, on cherche a rendre le gradient moyen uniforme. Tant qu’une tendance
parabolique est observée sur le graphique, le parallélisme n’est pas calibré de manicre
optimale. Lorsque le parallélisme est optimal, les graphiques sont similaires a ceux présentés
en Figure 8.
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Figure 7 : Programme d’acquisition d’images : onglet de calibration avant réglage du
parallélisme capteur-objet. Le gradient évolue de maniére parabolique en fonction de la
coordonnée horizontale ce qui confirme que I’objet n’est pas paralléle a 'image.
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Figure 8 : Programme d’acquisition d’images : onglet de calibration aprés avoir minimisé le
défaut de parallélisme.

Il faudra noter que cette méthode de réglage permet de régler les angles de rotation
hors plan avec une résolution inférieure a 0,2°. En effet, la résolution de cet outil a été
caractérisée grace a un objet placé sur une platine de rotation micrométrique. La Figure 9
montre ainsi la différence entre le minimum et le maximum du gradient moyen observé dans
I’image en fonction de I’angle de rotation. Un seul axe de rotation (I’axe vertical) a ¢été
considéré dans cette étude. La caractérisation a été effectuée sans mouchetis, a partir de la
texture naturelle de 1’objet, ce qui correspond a un cas défavorable. L’angle de référence (0°)
a été défini comme étant une position arbitraire. On peut voir, d’apres les résultats de 1’étude,
que I’écart minimum est atteint pour un angle de 0,1°. Pour cet angle, 1’objet est parall¢le au
capteur. Dés lors qu’un angle de £ 0,1° est appliqué a partir de cette position, 1’écart
augmente. L’outil a donc détecté une variation d’angle de 0,1° autour du point optimal.
Cependant, ’erreur sur la valeur de 1’écart est important (4,2.10% NdG/px). En prenant en
compte cette erreur, la résolution de 1’outil est de 0,2°.
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Figure 9 : Ecart minimum-maximum du gradient observé en fonction de I’angle de rotation de

DPobjet. L’encadré a lintérieur du graphique présente un agrandissement sur l’intervalle [-0,5 ;
0,5] °.

A T’issue de la calibration du parallélisme, il est possible que I’intensité lumineuse ait
ét¢ modifiée du fait du changement d’angle. Dans ce cas, il est nécessaire de réajuster
I’intensité lumineuse comme illustré en Figure 6. A 1I’issue de la calibration compléte du

systéme optique (Annexe 3.A a Annexe 3.C), le banc est prét a effectuer des mesures en vue
d’un calcul CIN a posteriori.
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Annexe 3.D Controle du contraste

Il est possible de vérifier que le mouchetis réalisé posséde un contraste acceptable.
Pour cela, le carré bleu interactif (onglet de prévisualisation) doit sélectionner la zone
souhaitée pour le contrdle. Cette étape est nécessaire car le calcul du contraste est effectué a
partir de I’histogramme de cette sous-image. Ensuite, le calcul du contraste peut étre lancé a
partir du bouton « Contraste » de I’onglet de calibration (voir Figure 8). Ce bouton affiche une
nouvelle fenétre comprenant 1’histogramme de la sous-image (voir Figure 10). L’information
en rouge représente l’information pertinente. C’est la largeur (horizontale) de cette
information qui définit la dynamique du signal, et donc le contraste (voir 3.3.1).
L’information en bleu représente I’information exclue.
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Figure 10 : Exemple d’histogramme et de valeur de contraste typiques obtenus a partir de ’outil
de calcul du contraste.

Dans le cas présenté, le contraste est de 71% de la dynamique du capteur. Par
conséquent, 29% de la dynamique n’est pas utilisée. En effet, on peut voir sur I’histogramme
que le pic correspondant aux taches noires du mouchetis apparait a un niveau de gris élevé
(~120 NdG). Cela indique que les grains de toner n’absorbent pas les rayons lumineux en
quantité suffisante. L’amplitude des rayons réfléchis par le toner est significative comparée a
I’amplitude réfléchie par la peinture blanche. Ce manque de contraste est donc a imputer aux
propriétés optiques des éléments du mouchetis.
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Annexe 3.E Synchronisation

L’acquisition d’images se fait a partir de I’onglet « Acquisition Configuration » (voir
Figure 11). Cet onglet posséde un tableau en partie pré-rempli qui regroupe les informations
sur les conditions d’essais. Lors d’une acquisition manuelle, le programme enregistre ce
tableau dans un fichier Excel. Pour effectuer une acquisition manuelle, il faut que le rond de
sélection « Manuel » en dessous du titre « Triggering » soit actif. Dés lors, un clic sur le
bouton « Image » lancera 1’enregistrement d’une image (format .tif, sans compression).
L’image est nommée par défaut « SnapShot» et est enregistrée dans le « Dossier
d’enregistrement » indiqué. Ici, par exemple, I’image sera enregistrée dans le dossier
« Images » du répertoire courant de MATLAB. II est aussi possible d’enregistrer
manuellement plusieurs images consécutives en cliquant sur le bouton « Video ». La longueur
de la vidéo est définie par la « Durée d’acquisition » (en seconde) et le nombre d’images par
la « fréquence d’acquisition » (voir onglet « Camera Configuration »). A noter que si I’on ne
souhaite pas enregistrer les images sur le disque dur, mais dans le workspace de MATLAB, il
suffira de sélectionner « RAM» au lieu de «Disque» sous le titre « Mode
d’enregistrement ».
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Figure 11 : Programme d’acquisition d’images : onglet d’acquisition.

De manicre générale, lorsque 1’on effectue un essai matériau, 1’acquisition doit étre
synchronisée avec d’autres appareils (par exemple, la machine de compression et/ou le
générateur de tension). Par conséquent, ’acquisition ne peut étre manuelle. La caméra
posséde pour cela un port de connexion permettant son déclenchement externe. Lorsqu’une
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impulsion est recue a I’entrée du trigger, la caméra peut la prendre en compte ou non selon
son mode de fonctionnement. Pour un fonctionnement manuel, I’entrée du trigger n’est pas
considérée par la caméra. Pour qu’il le soit, il faut activer le mode piloté en cliquant sur le
rond de sélection « Piloté » sous le titre « Triggering ». Lorsque « Piloté » est sélectionné, les
boutons « Images » et « Video » deviennent grisés et le bouton « Ready » apparait cliquable.
Dans cet état, le triggering n’est toujours pas considéré par la caméra. Une fois que
’utilisateur est prét a lancer un essai, celui-ci peut cliquer sur « Ready ». MATLAB envoie
ensuite une confirmation dans la fenétre de commande pour indiquer que la caméra est en
attente d’un ou plusieurs triggers. Avant cette confirmation, la caméra ne consideérera aucun
trigger. Une fois confirmé, le programme d’acquisition ne répond plus aux sollicitations de
I’interface. L’utilisateur peut démarrer son essai. A la fin de I’essai, le programme
d’acquisition détecte une absence de trigger prolongée et démarre alors le processus
d’enregistrement des images sur le disque dur. En effet, pendant tout ’essai, MATLAB aura
enregistré les images en RAM. I aurait été possible d’enregistrer directement les images sur
le disque dur, mais le temps d’acces au disque est long et nécessite au minimum 1 s par image
(~20 Mo/image). La fréquence d’acquisition ne pourrait ainsi pas dépasser 1 Hz.
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Annexe 4.A  Montages Sawyer-Tower et intégrateur : erreur
sur la tension d’alimentation des échantillons

Les tensions V. et V™, introduites par les montages Sawyer-Tower et intégrateur
(Figure 12), induisent une erreur sur la tension d’alimentation des échantillons. Celui-ci n’est
alors pas sollicité par V, mais V, — V. (ou V, — V7). Cette annexe propose de modéliser les
deux montages afin d’évaluer I’amplitude des erreurs V, et V™~ au regard de V.

(a) (b) Montage intégrateur
Circuit de Sawyer-Tower G T/C_ o :
__________ | |

| 1, Montage suiveur e Hcm |

| :l.__ A | LI e |
Ve N T TN ‘_IDI_'_’_' Sl L,
Y icl L —e ' + |

! T ve | B ! Ve v Vs
I | | Il | /7777

Figure 12 : Circuit de Sawyer-Tower suivi d’un montage suiveur (a) et montage
intégrateur (b).

Cas 1 : Sawyer-Tower

Considérons les impédances électriques respectives de 1’échantillon Z,., et du
condensateur de mesure Z.. On fait ’hypothése ici que I’échantillon est modélis€ comme une
capacité C,., montée en paralléle avec une résistance de fuite R,.,. La capacité du
condensateur de mesure est notée C,,. Dans ce cas de figure, on peut écrire :

Rech
Loch = , 1
ech 1 +jCechRechw ( )
7 = 1

ou j est 'unité imaginaire et w = 2mf;, est la pulsation, avec f;s la fréquence temporelle du
signal €lectrique. Le pont diviseur de tension nous donne alors la valeur de V, :
_ ZC _ 1 +jCechRechw
Vc - Ve — Ve . ’ 3
ZC + Zech 1 +]Rechw(cech + Cm) ( )

L’équation (3) est I’équation caractéristique du montage étudié. Afin de connaitre le
lien entre V. et V,, il faut maintenant fixer les paramétres de cette équation. Concernant la
valeur de Ry, il est possible de I’estimer en appliquant a 1’échantillon une tension électrique
constante. Ainsi, pour un PZT de dimension arbitraire 10 x 10 x 1 mm ou A,., = 10 x 10 mm,
R,p se situe aux alentours de 4.10° 2. Cette estimation est réalisée a partir d’une mesure de
conduction sur un Pbo.990o(ZrTi0.47(Sbo.c7Nbo.33)0.08)O3 (PIC 151, PI Ceramics) dont les données
peuvent étre retrouvées dans [223],

140



Annexes

Concernant la capacité C,.p, nous nous placerons dans le cas critique ou celle-ci est
faible. En effet, d’aprés 1’équation (3), V. augmente et tend vers I, lorsque Z,., tend vers
I’infini. L’erreur sur la tension d’alimentation de 1’échantillon s’approche ainsi de 100%.
Généralement, les faibles capacités sont rencontrées lorsque 1’échantillon est sollicité en
dessous de son champ ¢électrique coercitif. Au-dela, la susceptibilité du matériau augmente et
peut atteindre plus de 3.10° [223], Dans le cas présent, les échantillons étudiés seront de type
Noliac NCESS5 (voir 4.2.1). Leur susceptibilité est de 5000 a faible champ électrique. Si I’on
reprend la dimension précédemment utilisée de 10 x 10 x 1 mm, la capacité correspondante

-2 -2
5000x107“x10 — 4’43 10_9 F.

estde Copp, = 103

La capacité de mesure C,, sera dimensionnée de sorte a mesurer des cycles de
polarisation piézoélectriques (faible amplitude). On prendra comme amplitude de référence
1/100 d’un cycle de polarisation ferroélectrique. Généralement, un cycle P-E a une amplitude
d’environ 0,4 C/m?P3* 1922391 Considérant une section d’échantillon de 100 mm?, I’amplitude
de référence est de 0,4 uC. Cette amplitude doit pouvoir étre lue sur une carte classique
d’acquisition numérique (dynamique des signaux de 10 V). Selon I’équation (4-4), C,, doit
donc étre supérieure a 40 nF si I’on souhaite obtenir un signal |V;| inférieur a 10 V. Nous
prendrons arbitrairement C,, = 100 nF.

On considerera ici des fréquences variant de 1 mHz a 10 Hz. Les tensions V, étudiées
seront comprises entre 0 et 25 kV. Pour toutes les conditions citées précédemment, la Figure
13a montre 1’évolution de |V.| en fonction de |V,|. La Figure 13b montre I’erreur relative
induite par |V.| par rapport a |V,|. L’erreur relative ne dépend pas de la tension appliquée. En
revanche, ’erreur augmente lorsque la fréquence diminue. A 10 Hz, I’erreur est de 4,2% et
atteint 36% a 1 mHz. Les valeurs obtenues sont significatives. L’erreur est cela dit réduite
pour des capacités de mesure C,,, plus grandes. Ce montage est ainsi adapté a la mesure du
comportement ferroélectrique (ou g4 est grand). Concernant le comportement piézoélectrique,
pour des fréquences inférieures a 10 Hz, le montage Sawyer-Tower n’est pas adapté.

(@) | (b)

10 y - 40
o
\x./ —_~
— 8t 2
>’ = 30 —— 1 mHz
2 6} 2 ——2,5mHz
| (6]
= > 20 1|——5mHz
5 4} 5 10 mHz
c o
g | S 40 _ 10 Hz
c o
o
|_

0 0

0 10 20 0 10 20
Tension d'alimentation |Ve| (kV) Tension d'alimentation |Ve| (kV)

Figure 13 : Caractéristiques d’un circuit de Sawyer-Tower. Tension |V .| en fonction de
|V.| (a) et valeur relative de |V .| par rapport a |V,| (b).

Cas 2 : Intégrateur

Pour ce cas, les conditions d’étude et les hypothéses serons identiques au cas 1. Les
équations (1) et (2) seront donc toujours valables et les valeurs numériques de C,cp, Recn> Cins
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fts et V, seront réutilisées. Afin d’exprimer la tension V'~ en fonction de V,, ’amplificateur
opérationnel sera modélisé par sa résistance R d’entrée (reliant ’entrée — a I’entrée +) et par
son taux d’amplification A;. D’aprés la Figure 12b et d’aprés le théoréme de Millman, la
tension V™ s’exprime :

e W

+_

V- = Zech ZC
1 1 1’ 4)

+—+5
Zech ZC R

On sait aussi que la tension de sortie d’un amplificateur opérationnel correspond a sa
tension différentielle d’entrée (tension entre ’entrée — et 1’entrée +) amplifiée par A,. Dans le
cas présent, la tension différentielle d’entrée vaut V~ (voir Figure 12b). Par conséquent :

Vo= Ad™, (5)

On peut ainsi écrire IV~ en fonction de V, grace aux équations (4) et (5) :

V- =V ( Z.R )
O \Z.(R+Zyep) + ZoenR(A+ A/’ (6)

Si l'on considere, par exemple, I’amplificateur opérationnel TLO82IP (Texas
Instrument), le constructeur indique A; = 10> et R = 1012 2. Avec ces valeurs et a I’aide de
I’équation (6), il est possible de tracer I’erreur absolue |V ™| en fonction de |V, | (Figure 14a).
La Figure 14b présente quant a elle le rapport en pourcentage de |V ~| par rapport a |V,]. Les
courbes montrent que pour toute fréquence comprise entre 1 mHz et 10 Hz, erreur |V |
n’excéde pas 100 mV bien que |V,| atteigne 25 kV. En valeur relative, |V ™| ne dépasse pas
4.10% % de |V,| ce qui est négligeable. Par conséquent, on peut considérer que 1’échantillon
est connecté a une masse fictive et que la tension qui lui est appliquée est égale a |1/, |.

a = b
100 _ (a) 5 x10 . (b)
>
E —~
— 80 X 4
> — — 1 mHz
$ 6oy 2 3 ——2,5mHz
"E Z —5mHz
% 40t ‘é 2 10 mHz
c a 10 Hz
3 20% g
& o
e —— —
0 : 0
0 10 20 0 10 20
Tension d'alimentation |Ve| (kV) Tension d'alimentation |Ve| (kV)

Figure 14 : Caractéristiques d’un circuit intégrateur. Tension |V~ | en fonction de |V .| (a)
et valeur relative de |V~ | par rapport a |\V,| (b).
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Annexe 4.B  Analyse théorique du montage intégrateur

On sait que pour un montage intégrateur, la quantité¢ de charge q,; peut étre obtenue a
partir de V; par la relation (4-4). Cette relation est obtenue sous I’hypothese : iy, = 0. Pour
des fréquences quasi-statiques, cette hypothése est forte. On se propose alors d’étudier 1’effet
du courant i,, sur la relation (4-4). D’aprés la Figure 12b, on peut écrire les relations
suivantes :

i = iC+iOp’ (7)
_dag
T odt ®)
. dl
e = Cn gy - )
Vo= -, (10)

Il a été vérifi€ in-situ que i,, est constant quel que soit la valeur du courant i. On peut
en déduire, par intégration :

q_d iop. t

V= — ,

Le courant i,, induit donc, sur Vg, une dérive temporelle lin€aire de coefficient L

m

Dans le cas de I’amplificateur opérationnel TLO82 (Texas Instrument), le courant d’entrée
maximum est de 30 pA selon le constructeur. En utilisant cette valeur, on peut calculer Ia
valeur maximale du coefficient de dérive lco—p en fonction de la capacité¢ de mesure. Le Tableau

m

I présente ainsi le coefficient de dérive, sa valeur relative pour un signal de 5 V et la dérive
relative associée pour une durée de mesure de t = 100 s.

C (nF) Coeff‘iaent de dérive Coeffici.ent relatif sur une | Dérive relative sur 100 s
% (mV/s) dynamique de 5V (%/s) (%)
22 1,36 2,72.102 2,72
100 0,300 6,00.107 6,00.10™!
470 6,38.1072 1,27.107 1,27.10
2200 1,36.10 2,72.10° 2,72.10
4700 6,38.10° 1,28.10" 1,28.10

Tableau I : Coefficient de dérive de l’intégrateur lco—p en fonction de la capacité de
m

mesure C. La valeur relative du coefficient est donnée pour un signal de sortie V ¢
d’amplitude 5 V. La dérive relative est donnée a titre indicatif pour une durée de mesure de
100 s.

L’erreur due a la dérive est faible pour une capacité de 22 nF et négligeable pour une
capacité supérieure a 100 nF. La valeur du coefficient relatif a été vérifiée expérimentalement

sur un amplificateur opérationnel TLOS2 et avec un signal Z—d de dynamique 5 V. Les mesures
m

sont présentées en Figure 15a (courbe bleue). La courbe rouge correspond aux coefficients
relatifs théoriques de le Tableau I. Pour une capacité supérieure a 2200 nF, les valeurs
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théoriques et mesurées concordent. Pour une capacité inférieure a 1000 nF, un écart apparait
entre les courbes. Cependant, les coefficients mesurés et théoriques restent du méme ordre de
grandeur. La dérive du montage intégrateur est acceptable pour des capacités de 22 nF et plus.

La Figure 15b montre la caractéristique de 1’intégrateur pour les capacités de mesure
considérées. Le numéro 1, en gris, indique la valeur de g4 lorsque qu’un échantillon de type
Noliac NCESS et de dimension 4 x 4 x 4 mm est sollicité a 25 V/mm. Le numéro 2 indique la
valeur de g; pour une sollicitation de 400 V/mm et le numéro 3 pour une sollicitation de
4000 V/mm. Les champs électriques de 25 et 4000 V/mm sont approximativement les valeurs
minimum et maximum qui seront étudiées dans cette thése.

Il sera considéré que lorsque V; est inférieure a 1 V, la dynamique de mesure n’est pas
acceptable. Sous cette condition, la Figure 15b montre qu’aucune capacité n’est capable de
couvrir la zone 1 a 3. Plusieurs capacités seront donc nécessaires (soit, plusieurs calibres). Ici,
les capacités de 22, 100, 470, 1000 et 2200 nF suffisent & avoir une dynamique de sortie
supérieure a ~1 V. Ces capacités seront alors utilisées.

Il est important de noter que la valeur de g, est proportionnelle a la section de
I’échantillon. Ici, la section de 4 x 4 mm sera la section minimum étudiée. Pour les
échantillons plus grands, il faudra ajouter des capacités de mesure afin que V; ne dépasse pas
10 V (saturation de I’amplificateur opérationnel).

10" 10
m & N - @ - Coefficients mesurés 9l
" & N - 6 - Coefficients théoriques
é Yo X 8t
=102 Mu, s
= LN 7f {[—22nF
e s ve ——100 nF
0 s < 8 1|—470nF
2 6 a 2 —— 1000 nF
o 107F DN %) 5r |
o oL L ——2200 nF
3 “a 41 4700 nF
= (a) e 3l 1| ——10300 nF
O 74 X,
5 10 N
b= 8 2
3 1}
O
10-5 1 I 2 I 3 I 4 0 -2 1 0 1
10 10 10 10 10 10 10 10
C (nF) d,, (HC)

Figure 15 : Coefficient de dérive relatif en fonction de la capacité de mesure C,, (a) et
courbe caractéristique |V;(q,)| de lintégrateur pour les capacités C,, étudiées (b).
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Annexe 4.C  Montage intégrateur : résistance de compensation
de dérive

On se propose ici d’étudier I’effet d’une résistance de fuite Ry sur la caractéristique de
I’intégrateur présenté en Figure 12b. Le montage étudié est présenté en Figure 16.
Ve
r Re
N 1
> I I

C
lc 7"
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|

<&
<
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|

+

Ve Va Vs
/7777

Figure 16 : Montage intégrateur avec résistance de compensation dynamique.

Le probléme sera ici résolu sous forme complexe. D’aprées la Figure 16, on peut écrire
les relations suivantes :

i = iC+iT‘+i0p' (12)
[ =jwqq, (13)
N
TR (14)

ic = jCrwV,, (15)
Vo= V. (16)

A partir de ces relations, on peut déduire la relation entre V; et q, :
R
_ f . ,
= (1 +ijme>'( J Ga + lop) - (17)

Lorsque w tend vers I’infini, cette relation devient :
4a

Vs(w = o0) = _a- (18)

Lorsque w tend vers 0, la relation devient en revanche :

Par conséquent, a haute fréquence, le courant i,,, est filtré. En revanche, en statique, V;

ne dépend plus de g, et tend vers une constante. L’intégrateur avec résistance de fuite est un
filtre passe-haut vis-a-vis de g4 et un filtre passe-bas vis-a-vis de i,;,. On peut reconnaitre que
ces deux filtres sont du premier ordre et ont la méme fréquence de coupure :
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YT RCy (20)

II serait ainsi possible de dimensionner Ry de sorte que, pour les fréquences étudi€es,
la contribution de i,, a la tension V; soit négligeable devant la contribution de gq4. A titre
d’exemple, a 10 mHz et pour C,, = 100 nF, Ry doit étre de ’ordre de 10" Q et plus.
Cependant, lorsque 1’on débute un essai ferroélectrique, q; est initialement constant. La
tension de sortie V; a 1’état initial est donc définie par 1’équation (19). Cela signifie qu’a
chaque début d’essai, il faudra attendre une ou plusieurs périodes pour que la composante
statique R¢i,y, soit filtrée. Or, pour Ry > 101°Q et lop = 30 pA, cette composante statique est
supérieure a 300 mV, ce qui représente plus de 3% de la pleine échelle et est ainsi non
négligeable.

De maniére analogue, les échantillons ferroélectriques sont souvent polarisés. Lorsque
c’est le cas, la valeur de polarisation constitue la référence. Par conséquent, le signal q; n’est
pas symétrique autour de la référence et introduit une composante continue. Cette composante
est filtrée par le filtre passe-haut qui s’applique a g,4. Le signal dérive sur les premiers cycles
jusqu’a ce que la composante continue soit filtrée. Ce point est un inconvénient majeur. En
effet, en ferroélectricité, la valeur de la polarisation a t = 0 est importante car elle renseigne
sur la polarisation initiale du matériau. Par conséquent, ce montage n’a pas été développé.
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Annexe 4.D  Boitier de mesure de polarisation

Le boitier de mesure de polarisation est décrit par son schéma électrique en Figure 17.
Celui-ci comprend :

- 1 x amplificateur opérationnel : TL082

- 1 x support tulipe DIP8

- 6 x capacités de mesure (C1 a C6) : de 22 nF a 10 pF

- 1 x sélecteur rotatif 12 positions, 2 poles : Grayhill 56SD30-01-2-AJN
- 2 x capacités de découplage (C7, C8) : 100 nF

- 1 xport USB A femelle : Lumberg 2410 02

- 1 x convertisseur CC-CC : TRACOPOWER TEL 3-0523
- 1 x interrupteur 2 positions S1

- 1 x bouton poussoir S2

- 2 x prises BNC femelles a souder

- 2xdiodes : IN4937

Le support tulipe sert a connecter 1’amplificateur opérationnel au circuit imprimé sans
soudure. Les condensateurs C1 a C6 correspondent a six calibres de mesure. La sélection du
calibre se fait grace au sélecteur rotatif. Les composants C7 et C8 sont des capacités de
découplage. Le port USB est utilisé pour alimenter le circuit imprimé en 5 V. La tension de
5V est convertie en alimentation symétrique +15/-15 V afin d’alimenter 1’amplificateur
opérationnel. Ce systéme d’alimentation permet de brancher le circuit sur un ordinateur
classique (en USB) ou sur une prise secteur munie d’un convertisseur USB. Les pins de
données de I’'USB ne sont pas utilisés. L’interrupteur S1 est un interrupteur de marche-arrét.
Le bouton poussoir S2 permet de shunter le condensateur de mesure afin de faire une remise a
zéro de la mesure, au besoin. L’échantillon peut étre connecté au circuit imprim¢ via la prise
BNC IN. La tension de sortie V; (Figure 12b) est lue a partir de la prise BNC OUT. Les deux
diodes D1 et D2 en téte-béche servent a protéger le circuit imprimé des surtensions. Toute
tension supérieure a 1,2 V (ou inférieure a -1,2 V) apparaissant a 1’entré BNC IN sera
redirigée a la masse. Ce systéme est nécessaire car un amplificateur haute tension sera utilisé
pour alimenter 1’échantillon. Concernant le seuil de 1,2 V, celui-ci ne perturbera pas la mesure
de I’intégrateur car, d’aprés I’Annexe 4.A, la tension V™~ ne dépasse pas 100 mV. Le schéma
(Figure 17) a été réalisé sur un circuit imprimé PCB double face et de 3 mm d’épaisseur. Le
circuit est protégé par un boitier métallique de 113 x 62 x 32 mm relié a la terre.

USB A S1 Convertisseur CC-CC §
Vee+
| S~

: >

: 5V +15/-15V

| il >

BT
BNCIN
T BNC OUT
L
D1 D2 +
Vcc

Figure 17 : Schéma électrique du boitier de mesure de polarisation.
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Annexe 5,A  Banc initial d’essai mécanique

La mesure de déformations sous contrainte par CIN a été validée au début de cette
thése avec le banc mécanique présenté en Figure 18. Ce banc a permis de vérifier
I’homogénéité des déformations lors d’un essai de compression et de vérifier que la mesure de
comportement sous contrainte était possible. Le banc comprend une machine de compression
ZwickRoell Z030 sur laquelle est mont¢ un capteur de force 0-10 kN. La machine de
compression peut étre asservie jusqu’a une fréquence de 0,5 Hz selon le constructeur. Le
capteur de force posséde une précision de 0,2 N et son bruit de mesure est de 0,8 N. Les
plateaux de compression possédent une surface d’appui de 120 x 120 mm. Le plateau
inférieur est fixe par rapport au bati. Le plateau supérieur est fixé sur la traverse supérieure via
une liaison rotule. La traverse supérieure, elle, est mobile. L’échantillon choisi pour la phase
d’essai mécanique n’était ici pas une céramique pi¢zoélectrique car celles-ci sont fragiles. Un
¢chantillon d’aluminium de 10 x 10 x 10 mm a alors été choisi comme substitut. Le choix de
ce matériau s’explique du fait qu’il posséde un module d’Young équivalent aux PZT étudiés
dans cette theése. Les cales de téflon installées aux interfaces d’appui (mors/échantillon) ont
¢été utilisées pour I’essai présenté en Annexe 5.C. Le role du téflon est d’absorber les défauts
de planéités aux interfaces plateaux/échantillon afin d’homogénéiser la contrainte. En ce qui
concerne ’essai présenté en Annexe 5.B, I’échantillon est en contact direct avec les plateaux
de compression afin d’illustrer 1’influence de I’état de surface sur la déformation de
I’échantillon.

[~ Bati

—— Traverse supérieure

Capteur de force

L Rotule

Plateau supérieur

Téflon
(PTFE)

—— Echantillon

[ Plateau inférieur

| Traverse inférieure

Figure 18 : Illustration du dispositif expérimental utilisé pour la validation des essais sous
contrainte pure.
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Annexe 5.B  Essais mécaniques : étude de I’influence de I’état
de surface sur ’homogénéité du chargement

Les hétérogénéités de déformation de I’échantillon d’aluminium ont été analysées lors
d’un essai de compression a 30 MPa. L’échantillon est ici en contact direct avec les plateaux
de compression et placé en leur centre. Cette partie vise a montrer que la planéité des surfaces
de contact influe sur ’homogénéité des déformations. Pour cela, la Figure 19 montre la
planéité des surfaces de 1’échantillon qui sont en contact avec les plateaux de compression. La
mesure a été effectuée avec le profilomeétre optique ContourGT-K (Bruker Nano GmbH).
Dans le plan, la résolution du profilometre est inférieure a 0,38 um. Sa précision de mesure
axiale est inférieure a 0,75%. Les résultats montrent que 1’échantillon présentait, a 1’origine,
un défaut de planéité d’une amplitude de 50 um sur les deux faces. On notera que les points
les plus hauts sont observés a proximité de la face latérale B. Les points les plus bas sont
observés a proximité de la face latérale D. Concernant les plateaux de compression, ceux-ci
ont un défaut de planéité bien inférieur a 50 um. On considérera par conséquent les plateaux
plans.

Vue de dessus pm Vue de dessous pm

0 2 % 6 8 10 0 2 4 6 8 10
mm mm
Figure 19 : Planéité des surfaces d’appui de I’échantillon. Les deux surfaces ont été
mesurées via le profilométre optique ContourGT-K (Bruker Nano GmbH). Les faces latérales
(pointées par A, B, C et D) sont les faces qui peuvent étre mesurées par CIN lors d’un essai de
compression.

Pour cet essai, les quatre faces de I’échantillon ont été mesurées par CIN. Pour cela,
I’échantillon a été soumis quatre fois a une contrainte de 30 MPa. Entre chaque essai,
I’échantillon a été tourné de 90° de sorte que A, B, C et D restent orthogonales aux plateaux
de compression. La Figure 20 montre les champs de déplacement longitudinaux des quatre
faces latérales obtenues par CIN. La face D subit un allongement environ trois fois moins
grand que celui des faces A, B et C. Cela est cohérent avec le défaut de planéité observé
puisque 1’on remarque qu’il n’y a pas de point d’appui a proximité de la face D. On peut aussi
voir que les allongements sont maximums aux extrémités gauches et droites des champs de
déplacements, la ou des points d’appui locaux sont observés.
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Figure 20 : Mesure par CIN de la déformation des quatre faces de I’échantillon
d’aluminium sous 30 MPa.
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Les résultats de la Figure 20 sont reproductibles. Il a été aussi observé que 1’ajout d’un
matériau a faible limite élastique (par exemple, le téflon) permettait de diminuer les
hétérogénéités observées lors de la compression. Par conséquent, les hétérogénéités de
déformation ont été attribuées aux défauts de planéité.
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Annexe 5.C  Essai de compression simple sur aluminium

Dans 1’essai présenté ci-dessous, 1’échantillon d’aluminium de 1’Annexe 5.B est
soumis a une contrainte de compression située entre 5 et 50 MPa. Les surfaces d’appuis sont
identiques a I’Annexe 5.B, a la différence qu’une couche de téflon d’épaisseur 1 mm a été
insérée aux interfaces d’appui (voir Figure 18) afin d’homogénéiser 1’appui lors de la
compression. Cette solution a été choisie car il n’était pas possible de réduire les défauts de
planéité par surfagage de 1I’échantillon. Dans un premier temps, I’échantillon a été compressé
a 50 MPa pour écrouir le téflon aux interfaces. Ensuite, la déformation de I’échantillon a été
mesurée par CIN de 5 a 50 MPa, par paliers de 5 MPa. La contrainte de 5 MPa constitue 1’état
de référence pour le calcul de CIN ; la taille des ¢léments est ici de 64 px. La Figure 21a
présente le champ de déformation S3; mesuré a 10 MPa. Quatre autres images ont été prises
dans ce méme ¢état de déformation. La Figure 21b présente 1’histogramme des valeurs de
déformation pour les 5 images mesurées. L histogramme possede la forme d’une loi normale
de moyenne -5,01.107 et d’écart-type 1,82.107. L’écart-type du champ de déformation est
plus faible que celui observé dans le Chapitre 4 pour des niveaux de déformation similaire.
Cette observation est attribuée au fait que la mesure est effectuée ici dans 1’air. On peut
conclure de ce résultat qu’une déformation d’origine mécanique, de 1’ordre de 107, peut étre
mesurée par le banc optique vu au Chapitre 3. On peut aussi conclure que si I’on retire les
défauts de planéité de 1’échantillon, la déformation est homogene. En effet, les hétérogénéités
observées sont ici aléatoires et sont attribuées a une erreur de mesure.
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Figure 21 : Champ de déformation S35 a 10 MPa (a) et histogramme des valeurs mesurées
dans le champ S33 pour 5 images prises a 10 MPa (b). Toutes les déformations ont été mesurées
par rapport a ’état de référence 5 MPa.

La Figure 22 présente les courbes contrainte-déformation a(S33) et a(S;1). Les
valeurs de S35 et S;; ont été calculés comme la moyenne des champs déformation. Les bords
du champ ont été retirés lors de ce calcul. Le nombre d’éléments moyenné est de 2289. Les
barres d’erreur correspondent a 1’écart-type du champ de déformation divisé par v2289.
Comme attendu, les courbes sont linéaires. Le banc de mesure par CIN est donc capable de
mesurer une courbe de comportement de type contrainte-déformation. Une régression linéaire
des courbes donne un module d’élasticité longitudinal de 83,8 GPa et un coefficient de
poisson de 0,31. Ces valeurs sont légerement différentes des valeurs classiquement observées
pour ce type de matériau (module d’¢lasticité¢ de ~75 GPa et coefficient de poisson de ~0,33)

151



Annexes

mais restent cohérentes. Ces résultats montrent ainsi que le banc optique développé au
Chapitre 3 est capable de mesurer le comportement mécanique d’un matériau homogeéne.
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Figure 22 : Courbes contrainte-déformation o(S33) et a(S11). Les barres d’erreur de
déformation ont été calculées a partir de I’écart-type du champ de déformation.
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Annexe 5.D  Mors de compression électromécaniques

Le dessin technique des mors de compression ¢€lectromécaniques est présenté en
Figure 23. Les piéces {1; 7; 9; 10} constituent le mors inférieur. Les pieces {2; 3; 4;
5; 11} constituent le mors supérieur. L’échantillon peut €étre compressé en le positionnant
entre ces deux ensembles. Les deux ensembles se fixent respectivement sur la traverse
inférieure et sur la traverse supérieure de la machine de compression en insérant une goupille
dans les picces 1 et 4. Les ¢léments 6 sont deux joints toriques qui ne servent que lorsqu’un
bain d’isolation ¢électrique est installé (voir Annexe 5.G). Concernant les deux vis 8, ’'une sert
a connecter 1’élément 7 a la terre avec une cosse a ceillet, la seconde est une vis pression qui
permet de rendre solidaire, ou non, les ¢léments 1 et 7. Lorsque la vis 8 n’est pas serrée, les
¢léments 1 et 7 sont en liaison pivot. Cette liaison permet de régler le parallélisme entre le
capteur et I’échantillon (voir Chapitre 3) ; I’échantillon étant mis en position sur la piece 10.

Toutes les pieces en noir sont connectées a la terre. Les picces 9 et 5, en gris, sont des
isolants ¢lectriques. Leur module d’Young est d’environ 400 GPa et leur limite élastique en
compression est de plusieurs GPa. La picce 10, en bleu, est en contact avec 1’¢électrode
inférieure de 1’échantillon. Cette picce est connectée a I’intégrateur de charges vu au
Chapitre 4 afin de mesurer D5. Les picces {2 ; 3; 11}, en rouge, sont les piéces mises sous
tension. Cet ensemble de pieces forment une rotule. La piéce 11 est une sphére avec méplat
qui peut ainsi tourner dans les trois directions de 1’espace. Lors d’un essai de compression, le
méplat de la piece 11 est en appui-plan avec 1’¢lectrode supérieure de 1’échantillon. La liaison
rotule permet de compenser le défaut de parallélisme présent entre les plans d’appui inférieur
(10/échantillon) et supérieur (¢chantillon/11).

Toutes les pieces sollicitées en compression présentent une limite élastique d’au-moins
1600 MPa. Il a été montré par simulation numérique que cette limite €lastique est suffisante
pour que chaque picce résiste a une force d’appui de 10 kN. En termes de sollicitation
¢lectrique, le mors supérieur est congu pour étre soumis a une tension allant de 0 a 20 kV. Ces
valeurs ont pu étre vérifiées expérimentalement.
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1

Al COUPE A-A
Al (®)
No. DESIGNATION DESCRIPTION MATERIAU QTE
1 Embase Mors Fixe (Masse) Acier 1600 MPa 1
2 Bague rotfule Bague de serrage (HT) Aluminium 1
3 Appui rotule (Masse) Acier 1600 MPa 1
4 Embase Mors Mobile (Masse) Acier 1600 MPa) 1
5 Isolateur supérieur Electlrisgbgﬁ\ﬁguﬂe) Alumine 1
6 Joint forique 26.5x2.65-A-ISO 3601-1 2
7 Pivot Mors Fixe (Masse) Acier 1600 MPa 1
8 Vis CHC Méx 10 Acier quelconque 2
9 Isolateur inférieur Electlrisgbgﬁtljéutre) Alumine 1
10 Adaptateur échgr?tﬁlgkojt%%p(?\}\gsse) Acier 1600 MPa 1
Elément rotulé d'appui .

11 Rotule avec méplat rectifié (HT) Acier 1600 MPa 1

Figure 23 : Mise en plan des mors électromécaniques congus pour les essais

ferroélastiques et ferroélectriques sous contrainte. L’échantillon n’est pas représenté. Les éléments
noirs sont connectés a la masse, les éléments rouges a la haute tension et I’élément bleu a
Dintégrateur de charges.
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Annexe S.E  Alignement des mors de compression

Lorsque les mors électromécaniques sont montés sur la machine de compression, les
barycentres des deux surfaces d’appui ne sont pas alignés selon ’axe vertical (x3). Cela est di
aux tolérances de fabrication des pieces. Un défaut d’alignement de 1 a 3 mm a pu étre
observé selon la mise en position des mors. Un tel défaut n’est pas négligeable comparé a la
taille des échantillons compressés (4 x 4 mm). Pour compenser le défaut d’alignement, une
liaison mécanique a ¢€té ajoutée entre le mors électromécanique supérieur et le capteur de
force. La conception de cette liaison est présentée en Figure 24. La picce 1 se fixe sur le
capteur de force via son filetage M12. La piéce 5 se fixe sur le mors de compression supérieur
via la goupille 4 et le contre-écrou de serrage 3. Les piéces 1 et 5 sont en liaison appui-plan.
Cette liaison permet de translater le mors de compression supérieur dans le plan (x7; x3) afin
d’aligner son axe X3 avec celui du mors inférieur. L’alignement est réalisé avec des picces
étalons non représentées. La piece 2 est une bride qui assure le maintien en position de 5 par
rapport a 1.

22
N |
P88
Double méplat pour serrage par clé M70
$52
A M12
_—! T—r—
i Filetage M12
i
1 d 1 S %
Ol O GOV % 7 4

S — 7

| |
) ( COUPE A-A
1
——

No.|  DESIGNATION DESCRIPTION QTE
1 |Appui-plan goupillé Acier 1000 MPa 1
2 |Bride de serrage Aluminium 1
3 |Ecrou Elimine le jeu de la goupille par serrage. Cette piece 1

transmet les efforts. Acier dur (1500 MPa).
4 |Goupille 1
5 |Appui-plan fileté Acier 1000 MPa 1

Figure 24 : Mise en plan du correcteur d’alignement. Le filetage M12 permet de fixer I’assemblage
sur le capteur de force (traverse supérieure). La goupille 4 permet d’assembler la piéce 1 avec le
mors électromécanique supérieur (piece 4, voir Figure 23).
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Annexe 5.F Mesures topographiques des surfaces d’appui

Les surfaces d’appui des pieces 10 et 11, présentées en Annexe 5.D, ont €té rectifiées.
L’état de ces surfaces a été évalué au profilométre optique (ContourGT-K, Bruker Nano
GmbH). Le résultat est présenté en Figure 25. La Figure 25a montre 1’état de surface de la
picce 10 et la Figure 25b celui de la piéce 11. Dans les deux cas, le défaut de planéité est
inférieur a = 4 pym. Une rayure de 10 pm de profondeur est visible sur la piece 10. Cette
rayure est locale et est placée a I'opposé de la zone mesurée par CIN. Ses effets sur
I’homogénéité du chargement seront négligés.

Figure 25 : Mesure topographique de la surface d’appui des mors de compression
inférieur (piéce 10, Figure 25) et supérieur (piéce 11, Figure 25). Les surfaces sont rectifiées. Les
mesures sont réalisées avec le profilométre optique ContourGT-K (Bruker Nano GmbH).

L’état des surfaces d’appui de I’échantillon est, selon le constructeur, inférieur a
+ 0,15 mm. Cette information n’est pas satisfaisante puisque, selon I’Annexe 5.B, une
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tolérance inférieure a + 0,025 mm est souhaitée pour homogénéiser la déformation des
¢chantillons. Un échantillon Noliac NCE55 de 4x4x4mm a donc ¢été analysé au
profilometre optique (ContourGT-K, Bruker Nano GmbH). La Figure 26 montre I’état des
surfaces d’appui de I’échantillon (surfaces avec électrode d’argent). Ces surfaces n’ont pas
d’orientation imposée ; elles peuvent étre toutes deux en appuis avec 10 ou 11,
indifféremment. La figure montre que la topographie de 1’échantillon est similaire a celle des
mors de compression (variations inférieures a + 4 um). La tolérance de fabrication des
¢chantillons est donc bien meilleure que celle annoncée par le fabricant.
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Figure 26 : Mesure topographique des surfaces d’appui inférieure et supérieure d’un
échantillon ferroélectrique Noliac NCE5S5 de 4 x 4 x 4 mm. Ces surfaces ont été usinées et
recouvertes, par le constructeur, d’une couche d’argent (électrode). Les mesures sont réalisées
avec le profilométre optique ContourGT-K (Bruker Nano GmbH).
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Annexe 5.G  Bain d’isolation électrique

Le dispositif électromécanique présenté en Annexe 5.D ne permet pas d’appliquer un
champ électrique supérieur a la rigidité ¢électrique de 1’air. Pour une distance entre mors de
4 mm et a pression atmosphérique, nous avons observé que cette rigidité di¢lectrique ¢€tait de
2 a 2,5 kV/mm. Un tel champ électrique n’est pas suffisant si 1’on souhaite étudier le
comportement a saturation des matériaux ferroélectriques. Pour cela, un bain d’isolation
¢électrique a été concu pour produire un champ électrique de plus de 4 kV/mm entre les mors
de compression ¢électromécaniques. La Figure 27 présente la vue de détail B de la Figure 23
en présence du bain d’isolation électrique. Ce bain est constitué d’un conteneur orange
permettant, lors des essais, d’immerger [’échantillon dans le liquide incolore
Fluorinert™ FC-770. Ce bain comporte une vitre plane en verre (piéce 13) qui permet un
acces visuel de 1’échantillon pour les mesures de déformation par CIN. La rotule 11 est ici une
rotule a doigt, contrairement au dispositif montré en Figure 23. Le doigt est ici nécessaire
pour pouvoir compresser 1’échantillon a I’intérieur du bain. La surface d’appui de la rotule a
doigt est rectifiée et possede le méme état de surface que ce qui a été vu en Figure 25. La
distance entre la vitre et 1’échantillon est d’environ 1 mm. Avec cette distance, la répétabilité
de mesure (par CIN) des cycles S-E est similaire a ce qui a été vu au Chapitre 4.

DESIGNATION | DESCRIPTION | MATERIAU |QTE
e . . | Acier 1600
11 |Rotule a doigt Doigt rectifié MPQ 1
Corl‘;g&gg de Résine
12 |Conteneur - : d'impression | 1
d'isolation additive
K électrique
40x12x1
13 |Verre e Verre 1

DETAIL B

Figure 27 : Vue de détail B de la Figure 23 lorsque le bain d’isolation électrique est
installé. L’échantillon n’est pas représenté. L’élément 11 est une rotule a doigt afin de compresser
Déchantillon a Uintérieur du conteneur 12. La vitre 13 permet une vue optique de I’échantillon.
Les zones orange opaques représentent le volume occupé par le liquide d’isolation électrique.
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