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Résumé i

INVESTGATION OF PRESSURE EFFECTS ON ACOUSTIC PARAMETERS
OF MgO

ABSTRACT

The present work deals with an investigation of elastic properties of isotropic and
anisotropic MgO under increasing pressure. The methodology consists of calculating
reflection coefficient and acoustic material signature via Sheppard and Wilson model. The
spectral analysis, via fast Fourier transform of these signatures allowed the determination of
the velocities of efficiently generated modes. Hence, we applied the simulation steps to
isotropic as well as MgO MgO<100>, MgO<110>, MgO<111> under varying pressures from
0 to 150 GPa. The analysis of velocity dispersion curves put into evidence pressure effects on
MgO. Analytical relations were deuced for pressure, P, effects on Rayleigh velocities, Vg, and

elastic constants, C (Young's and shear moduli):

|"—£::| |"—£:|
VR = VrotAje* " etC= Co+Aj e’

With Vro, Ai, Co and A; being characteristic constants of acoustic parameters. Finally a

comparative study is carried out for isotropic and anisotropic MgO.

Key words: MgO, Elastic properties, Acoustic microscopy, Pressure, Anisotropy, Dispersion.
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ETUDE DE L’EFFET DE LA PRESSION SUR LES PARAMETRES
ACOUSTIQUES DU MgO

RESUME

Le travail actuel a porté sur I’investigation, via une simulation théorique, des propriétés
élastiques du MgO isotrope et anisotrope soumis a une pression progressive. La méthodologie
consiste a calculer le coefficient de réflexion, R(0), ainsi que les signatures acoustiques, V(2),
en appliquant le modéle de Sheppard et Wilson. L’anayse spectrale de ces signatures
acoustiques via la transformée de Fourier rapide, FFT, permet |a détermination des vitesses de
propagation des modes générés efficacement. Ainsi, nous avons appliqué les étapes de
modélisation pour un échantillon isotrope ainsi que pour les directions <100>, <110> et
<111> du MgO anisotrope mises sous pression variant de 0 a 150GPa. L’ analyse des courbes
de dispersion de la vitesse de Rayleigh a mis en évidence I’influence de la pression sur les
propriétés acoustiques de MgO. Des relations analytiques ont été déduites pour les effets de
pression, P, sur les vitesses de Rayleigh, Vg, et les constantes éastiques, C, (module de

Y oung et celui de cisaillement) :

A A
VR= VrotAje® 2” efC= C0+Aj e

avec Vgo, Ai, Co et Aj des constantes caractéristiques des paramétres acoustiques. Enfin, une

étude comparative des résultats obtenus sur MgO isotrope et anisotrope est présentée.

Mots clés : MgO, Propriétés éastiques, Microscopie acoustique, Pression, Anisotropie,

Dispersion.
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Chapitre I : Notions fondamentales sur le MgO .1

INTRODUCTION GENERALE

L’ évolution spectaculaire de I’ utilisation des performances du MgO, qui est un
céramique, est due a une bonne compréhension de la plupart de ses propriétés
(électronique, magnétiques, thermiques, etc.), de la maitrise et du contrle de sa
structure et de son élaboration. Le MgO est un oxyde simple avec une structure de NaCl
stable a quelques Méga barres [1] ; il est également caractérisé par une large gamme de
stabilité température-pression. Cet oxyde trouve son application dans plusieurs
domaines [2,3] allant des semi-conducteurs et couches minces jusqu’ aux industries
nucléaire et sidérurgique en passant par |'énergie solaire, la biomécanique, le

bureautique, |’ automobile, etc.

Plusieurs méthodes théoriques ont éé appliquées a MgO, la plupart des
recherches ont été basées sur des études semi empirique ou ssimplifiées par exemple, le
modéle dynamique de Treillis de MgO a été étudié des premiers principes seulement a
la pression nulle, bien que son éadticité ait é&é déterminée a haute pression. Des
méthodes de caractérisation expérimentales ont été également utilisées pour son
investigation [4-16]. Parmi les méthodes les plus récentes qui pourraient étre appliquées
alamicro caractérisation de ce matériau, la microscopie acoustique s avere étre la plus
appropriées. Cette technique, non destructive, est basée sur I’émission et la réception
des ultrasons. Elle permet |la détermination des vitesses de propagation de différents

modes de surface et par conséguence les constantes élastique [17-20].
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Ainsi, pour raffiner notre compréhension et développer la maitrise de sa
structure, il est important de mieux connaitre les propriétés mécaniques du MgO pour
obtenir un matériau plus robuste et plus performant avec des fagons beaucoup plus
profitables. Afin d aboutir a cet objectif, nous étudions le MgO sous ses différentes
formes structurales : isotropes et anisotrope. Nous déterminons, pour les deux cas, les
différents paramétres acoustiques (les coefficients de réflexion, les signatures
acoustiques, les périodes spatiales, les impédances acoustiques, les angles d’ excitations
des modes de propagation, les vitesses de Rayleigh, et les constantes éastiques).
Ensuite, nous étudions I’ effet de la pression dans une gamme de 0 a 150GPa sur tous
ces parametres. Pour mener a bien ce travail, nous avons utilisé un programme de
simulation au laboratoire des Semi-Conducteurs qui considére les conditions normales

d’ opération d’ un microscope acoustique a bal ayage opérant en mode de réflexion.

Ce mémoire est structuré en trois chapitres précédés d une introduction générale

et bouclée par une conclusion générae.

Dans le premier chapitre, nous rappelons les définitions et la classification des
céramiques. Ensuite, nous introduisons les différents aspects du MgO (préparation,
structure, importance, applications, propriétés) ains que quelques méthodes de

caractérisation.

L e second chapitre est consacré aux résultats obtenus pour le MgO isotrope sous
différentes pression. La méthodologie est brievement présentée. Les parametres suivants
sont étudiés: les coefficients de réflexion, les signatures acoustiques, les périodes
spatiales, les impédances acoustiques, les angles d excitations des modes de

propagation, les vitesses de Rayleigh, et les constantes él astiques.

Le troisieme chapitre concerne I’ é&ude de I’ influence de la pression variant de O
a 150GPa sur les différents parametres acoustiques du MgO anisotrope suivant trois
orientations <100>, <110> et <111>. La comparaison entres les résultats est également

présentée.
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CHAPIIRE I

NOTIONS FONDAMENTALES SUR LE MgO

.1 INTRODUCTION

Le monde des matériaux ne cesse d'évoluer et de se diversifier, depuis les
quelques matériaux naturels utilisés a |’ &ge de pierre, jusqu’ aux dizaines de milliers de
matériaux disponibles aujourd’ hui sur un marché hautement concurrentiel et sans cesse
en mutation [1]. L’évolution spectaculaire de la diversité et des performances des
matériaux en général et des semi-conducteurs en particulier est due a une
compréhension et a une maitrise de plus en plus fines de leur structure, ainsi que des
relations entre structure et propriétés d’emploi. La diversification de ces types de
matériaux (aliages, composés, dopage, composants, etc.) est également liée a une
spécialisation de plus en plus grande, qui repousse toujours plus loin les limites de mise

en ceuvre et d' utilisation finale de ces matériaux [2,3].

Dans ce contexte nous étudions le MgO considéré parmi les plus anciens
céramiques mais dont ses performances ont été mises en valeurs récemment gréace aux
nouvelles méthodes de préparation modernes et a ses nouvelles diverses applications
(semi-conducteurs, nucléaire, sidérurgie, etc.) Ainsi, nous commencons dans ce chapitre
par les définitions et la classification des céramiques. Ensuite, nous introduisons les
différents aspects du MgO (préparation, structure, importance, applications, propriétés)

ainsi que quelques méthodes de caractérisation.
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1.2 DEFINITIONS

La céramique est tout matériau inorganique non-métallique qui est éaborée par

un traitement de cuisson afin d obtenir des outils d'intérét particulier. Bien que

présentant un comportement fragile, c'est grace a l'intelligence et la compréhension

humaine gque ces matériaux possedent une variété presgue infinie de formes, de couleurs

et de textures. Leur utilisation varient de grosses structures depuis I'antiquité (Pyramides

de Gizeh, Parthénon, Muraille de Chine, etc...), jusquau composants dans les

technol ogies modernes en passant par les objets d' inutilisation quotidiennes (services de

tables, des vases), les objets d'arts, les supports etc. [2,4]. Ces multiples applications

sont dues a leurs propriétés physiques intéressantes regroupées dans le tableau (1.1)

(ensembles avec les métaux et les polymeres pour comparaison) [5]. Elles possédent

une rigidité tres élevée, un coefficient de dilatation plus faible ainsi que la ductilité ce

gue mene a une mise en forme tres difficile. Par contre elles supportent des

températures d’ utilisation trés élevées et elles sont des bonnes conductrices thermiques.

Tableau |.1: Tableau comparatif des propriétés physiques des matériaux [5].

Famille de matériaux Céramiques Métaux Polymeéres et
élastomeres
Propriétés
Densité Faible Elevée Faible
Rigidité (module d’Y oung) Elevée Elevée Faible
Coefficient de dilatation thermique Faible Moyen Elevée
Dureté, résistance Elevée Elevée Faible a devée (fibres)
Ductilité (déformabilité) Faible et aléatoire | élevée (plasticité) Faible a élevée
Conductivité éectrique, Faible Elevée Faible (isolants)
Conductivité thermique Elevée Elevée Faible (isolants)
Résistance a I’ environnement (corrosion) | Elevée Faible en général Elevée
Température maximale d’ utilisation Trés élevée Elevée Faible (< 200°C)
Mise en forme Difficile (frittage) | Facile (déformation) | Trésfacile
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1.3 CLASSIFICATION DES CERAMIQUES

Les céramiques peuvent étre classées en plusieurs familles: céramiques

naturelles, céramiques techniques, céramiques vitrifiées, ciment et béton, etc.

1.3.1 Céramiques techniques

Le matériau le plus connu des céramiques techniques est le diamant, utilisé
industriellement pour élaborer des outils de coupe, des filieres, etc. Son colt élevé a
largement contribué au développement de nouveaux matériaux. La résistance
mécanique d'une céramique dépend de sa ténacité (K ) et de ladistribution en taille des
micros fissures. Aingi, les céramiques techniques modernes présentent-elles, des valeurs
de ténacité plus importante couplées a une distribution moins dispersée en taille de

microfissures.

D'autres céramiques technigques occupent une place importante dans I’industrie,
il sagit des céramiques piézo-électriques comme le titanate de baryum et oxyde de zinc.
Qui serrent pour transformer un signal électrique en un signal mécanique et
inversement. Ce sont les transducteurs des sondes qui permettent de générer les ondes
acoustiques et de les recueillir. Leur tension de sortie est relativement élevée et ils sont
insensibles a I'numidité et aux différences de température. Ils sont employés pour
I” acoustique (microphone, enceintes, dans les instruments de microscopie....) ou dans

des applications é ectroniques [2].

Les céramiques techniques peuvent étre classées en plusieurs familles et ce qui
nous intéresse dans le travail de cette these c'est |a famille des oxydes métalliques et

précisément |’ oxyde de magnésium MgO (Périclase).

1.3.2 Céramiques naturelles

Lafamille des argiles, souvent employées dans I'industrie, constituent un groupe
d'aluminosilicates hydratés formés par |'altération de roches feldspathiques comme le
granite. Les grains individuels des minéraux argileux sont de taille microscopique et

semblable a des plaguettes. Cette structure en feuillets engendre une tres grande surface
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qui leur permet d'absorber de grandes quantités d'eau. Ce qui leur donne leur plasticité
et fait gonfler certaines variétés. Le feuillage, qui présente de trés nombreuses variantes
selon le mode d'empilement des plaquettes élémentaires, est le principale critere de
distinction de nombreuses variétés minéraes : lakaolinite, I'illite, la montmorillonite, le
chlorite etc. Aing, I'argile est une roche plastique, imperméable et résistante quand €elle

est imbibée d'eau, qui durcit alacuisson de fagon irréversible[3].

L’ une des céramiques naturelles est unique, il sagit de la glace qui se forme en
quantité énorme a la surface de la terre jusqu'a 3km d'épaisseur et 3000km de diamétre
au niveau de la calotte glaciere antarctique. On peut citer les célebres céramiques
naturelles : Calcaire (CaCOs), Gres (SIO,), Silicate d'alumine, Glace (H20) etc.

1.3.3 Céramiques vitrifiées

Les meilleurs exemples de cette famille sont les poteries, tuiles, briques de
construction et réfractaires qui sont constituees d'argiles mises en forme a I'état humide
(ou elles possedent un comportement plastique), puis séchées et cuites. Apres cuisson,
ces céramiques sont constituées de phases ordonnées (cristallines), a base de silicate,
enrobées de phases désordonnées (amorphes ou vitreuse) a base de silice. La phase
vitreuse fond au moment de la cuisson et sétend entre les différentes parties cristallines,
assurant la cohésion de I'ensemble [2,3].

1.4 OXYDE DE MAGNESIUM, MgO

1.4.1 Elaboration du MgO

L'oxyde de magnésium, communément appel € magnésie, a pour formule MgO et
se présente sous la forme de poudre blanche. La maeure partie de I'oxyde de
magnésium est actuellement obtenue soit a partir de carbonate de magnésium MgCO;
qui constitue certains minéraux tels que la magnésite (simple calcination), soit a partir

de chlorure de magnésium gue I'on extrait de I'eau de mer ou de saumures souterraines.


http://fr.wikipedia.org/wiki/Magn%C3%A9sium�
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a) Premierevoie

Lapremiére voie utilisée est une simple calcination. Le carbonate de magnésium
chauffé de 700 a1 000 °C se décompose en oxyde de magnésium et en dioxyde de

carbone.

MgCO3; — MgO +CO;,

b) Deuxiémevoie

La deuxieme voie met en jeu deux étapes :

e oOn précipite I'nydroxyde de magnésium Mg(OH) , par gjout de chaux a une

saumure concentrée en chlorure de magnésium.

MgC|2 + Ca0O + H,O — Mg(OH)z + CaCl»

e la calcination de I'hydroxyde de magnésium ainsi obtenu fournit I'oxyde de

magnésium.

Mg(OH), — MgO + H,0

Les propriétés de la magnésie obtenue dépendent grandement de la température

alaquelle on réalise la calcination.

e entre 700 °C et 1 000 °C, on obtient un produit qui entre dans une grande variété
d'applications industrielles, par exemple comme pigment pour les peintures,
charge pour le papier et certains matériaux synthétiques, agent de neutralisation.

e entre 1000 °C et 1500 °C, on obtient un produit chimiquement moins réactif
qui convient bien aux applications qui exigent une dégradation lente : engrais,
suppléments alimentaires pour le bétail.

e entre 1500 °C et 2000 °C, la magnésie obtenue est dite « frittée » et elle est
particulierement stable méme a tres haute température. Elle trouve ses

principales utilisations comme matériaux réfractaires: briques pour la


http://fr.wikipedia.org/wiki/Degr%C3%A9_Celsius�
http://fr.wikipedia.org/wiki/Dioxyde_de_carbone�
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http://fr.wikipedia.org/wiki/Degr%C3%A9_Celsius�
http://fr.wikipedia.org/wiki/Degr%C3%A9_Celsius�
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http://fr.wikipedia.org/wiki/Mat%C3%A9riau_r%C3%A9fractaire�
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construction de fours, revétement interne des creusets utilisés en métalurgie,

produit ignifugeant pour I’ industrie du bétiment [6].

1.4.2 Microstructure du MgO

On peut séparer les céramiques en deux grandes classes, suivant gu'elles sont
cristallines ou amorphes. On distingue les céramiques a caractere majoritairement
covalent et celles a caractére majoritairement ionique selon leurs liaisons atomiques.
Les céramiques covalentes sont composées de deux non-métaux ou d'ééments purs. On
peut noter : la silice (Si0,), diamant (C) et le silicium (Si). Le diamant est la céramique
covalente type, utilisée pour sa résistance a l'usure mécanique. Les céramiques ioniques
sont composées d'un métal et d'un non-métal on peut citer : Chlorure de Sodium (NaCl),
Magnésie (MgO), Alumine (Al,Oz3), Zircone (ZrOy)...... etc.

La structure de la magnésie peut étre décrite comme un empilement de deux
réseaux CFC oxygene et magnésium ou comme un réseau CFC d'oxygene avec un
atome de magnésium dans chaque interstices octaédriques. Sa structure est similaire au
NaCl [7]. Lesions O* sont répartis selon un CFC.

® Mg’ o~

Figurel.2: Structure chimique de la magnésie

Les propriétés des cristaux different parfois lorsqu’ on change de direction ; pour
cela, il nous faut préciser les positions et les orientations cristallographiques pour
pouvoir caractériser |'état physique des matériaux et donc déterminer les différentes
propriétés surtout les propriétés structurales [8,9]. La figure (1.3) représente les trois

directions les plus importantes pour le cas de MgO.
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Figurel.3: Orientations cristallographiques du MgO [10]

1.4.3 Importance du MgO

Le MgO est un matériau trés important [11] pour plusieurs raisons. Aux
conditions ambiantes il possede une structure de rocksalt (NaCl), et il ne représente
aucune transition de phase pour des pressions inferieur a 227GPa [12]. La seule
expérience disponible pour le comportement de fonte de MgO sous pression a été
effectuée par ZERR et BOEHLER [13], qui a mesuré la courbe de fusion de MgO
jusgu'a 32GPa. Ils ont trouvé une pente de la courbe de fusion a pression, un résultat qui
peut soutenir la présence de partielle fonte au fond du manteau [14].

Le comportement a haute température et a haute pression de MgO a longtemps
été un sujet de grand intérét pour investigations expérimentales et théoriques pour
plusieurs raisons; MgO est souvent considéré comme oxyde de prototype di a sa
simplicité structurale et son champ large de stabilité a haute pression-température. C'est
un composant important du manteau inférieur de la terre 660 a 2890 km profondeurs
existant en tant que magnésium de magnesiowustite, FeO. En outre, il est égaement
utile comme norme de pression dans la diffraction de rayon X et en tant quen
céramique industrielle. En particulier, a haute pression et a hautes températures le
comportement des vitesses éastiques des ondes et I'anisotropie des phases géo
physiquement appropriées comme MgO sont de signification immédiate en interprétant

des observations sismologiques de I'intérieur profond de laterre [15].
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1.5 APLICATIONS

La magnésie est utilisée dans plusieurs domaines allant des semi-conducteurs et
couches minces jusqu’aux industries nucléaire et sidérurgique en passant par |’ énergie
solaire, la biomécanique, le bureautique, I’automobile, etc. Nous ne résumons que

guelques domaines ci-dessous:

1.5.1 Semi-Conducteurs et couches minces

Des catégories de grande pureté de la magnésie ont été employées comme
substrats pour la croissance des semi-conducteurs et des couches minces. D’autres
applications éectroniques semblables ont été étudiées [14]. L’ oxyde de magnésium sert
aussi de matiere premiere pour la préparation de sels tels que le nitrate et sulfate de
magnésium. Il est aussi utilisé pour I'obtention industrielle du magnésium. Il est alors
réduit dans un four éectrigue a 1100°C en présence de silicium. L'oxyde de
magnésium trouve aussi une utilisation en médecine comme antiacide, pour calmer les
brllures d'estomac. La poudre de magnésie est aussi utilisée dans certains sports,
comme la gymnastique artistique et |'escalade [16].

1.5.2 Industrie nucléaire

Les creusets de magnésie ont trouvé I'application dans I'industrie nucléaire et
I'industrie de produits chimiques ou la résistance a la corrosion est exigée. La
fabrication est en mettant le feu isostatique serré ou glissade pour mouler la forme faite
apartir de lamagnésie fondue. Des creusets avec la stabilité de 2400°C al'air, a 1700°C
en réduisant les atmospheres, a 1600°C dans le vide et a 1400°C dans I'hydrogéne ont
été rapportés dans lalittérature [17].

Dans le nucléaire, les céramiques sont utilisées comme combustible : céramiques
a base d’'uranium, produits remplacant I’ uranium métallique pour les réacteurs a haute
puissance. On les utilise auss comme barre de contréle. Matériau trés absorbant
neutronique, il sert & contrdler la réaction de fission nucléaire. Les céramiques servent

globalement ala protection thermique et neutronique [18].
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1.5.3 Biomécanique

La chirurgie et I’ art dentaire font de plus en plus appel aux nouveaux matériaux
pour une bonne biocompatibilité, une bonne tenue a la fatigue et une résistance élevée a
la corrosion. Les céramiques utilisées comme remplacement des tissus durs (os, dents)

peuvent étre classeés en trois groupes selon leur réaction avec le milieu physiologique :

v' les céramiques inertes ou biodégradables (alumine),

v' les céramiques bioactives (bioverres...) qui permettent une liaison entre le tissu et
I"implant,

v' les céramiques bio résorbables (phosphate de calcium) qui permettent la repousse

des tissus.

1.5.4 Industrie sidérurgique

La magnésie est largement répandue dans I'industrie sidérurgique comme brique
réfractaire souvent imbibée du carbone (goudron, lancement, graphite) pour donner les
propriétés optimales pour la résistance a la corrosion dans les environnements des
laitiers basiques. Des brigues de magnésie souvent en combinaison avec le spinelle ou
le chrome sont également employées dans le ferro-alliage, non ferreux, le verre et les

industries cimentiéeres.

La magnésie est utilisée pour la production de briques réfractaires destinées a
certains types de fours, est produite dans un procédé multi-étapes. Apres précipitation,
le MgO est chauffée a 2000°C environ puis opére un changement de phase vers une
structure cristalline plus dense et isolante. De maniére a favoriser le traitement de le
MgO et a en augmenter la densité, celle-ci est agglomérée. Le MgO étant trés fin et
difficile a agglomérer, elle nécessite I’emploi de pressions moyennes a élevées et un
passage multiple en presse pour obtenir la densité et la résistance finale souhaitée (3-4
fois en moyenne). Les vibrations de treillis expliquent un certain nombre des propriétés

des solides tels que la dilatation thermique, la chaleur spécifique, et I’ entropie [15].
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1.6 PROPRIETES ET PARAMETRES PHYSIQUES

1.6.1 Propriétés électroniques

En général, les céramiques présentent une résistivité assez élevée. Ces matériaux
sont, en fait, des semi-conducteurs intrinseques. Le titanate de baryum, I’alumine et le
carbure de silicium, qui possedent une conductivité tres faible, sont utilisés en tant que
semi-conducteurs intrinseques [19]. Nombreuses, sont les céramiques utilisant les
propriétés de semi-conduction extrinseque. Ces dernieres sont obtenues par le dopage
qui consiste en I'introduction dimpureté ou atomes étrangers dans une structure
donnée. Cette structure est dite de type n si les porteurs de charge libres sont de charges
négatives autrement dit, des électrons. Le matériau dopé est de type P lorsgque les
porteurs de charge libres majoritaires sont des trous (chargés positivement).

L’ oxyde de zinc dopé avec du cobalt et les pérovskites titanate de baryum ou
titanate de strontium, font partie des semi-conducteurs de type N. Parmi les semi-
conducteurs non staechiométriques, I’ oxyde de nickel peut aisément perdre des atomes
de nickel par rapport a sa composition chimique exacte Ni O. Ni1-x O est aors un
composé sous-stoschiométrique par défaut de nickel. Inversement, |’ oxyde de zinc peut
présenter un excés de zinc et sera noté Zni+ O. On peut méme trouver Coix O, Zr Oz,
TiO2-x, Cr2+x Og, etc. [20].

Parmi les types de conduction, on mentionne :

v' La conductivité électronique ou métallique (unité S.I. : (QQ.m)™) est la propriété de
conduction par déplacement des électrons. D’autres céramiques présentent
également une conductivité de type électronique, telles que ReO,, ReOs, Cr20;,
VO, TiO

v' La conductivité ionique est la propriété de conduction par déplacement des ions
sous I’ effet d’ un champ électrique.

v Lasupraconductivité, un matériau est dit supraconducteur lorsgue :

e sarésistivité est nulle en dessous d’' une certaine température,
e I'induction magnétique est nulle (effet Meissner) a I'intérieur du matériau en

dessous d’ une certaine température (dans le cas idéal).
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1.6.2 Propriétés thermiques

Les céramiques sont connues pour leur bon comportement aux températures
élevées. Pour commenter leur comportement thermique, il faut introduire les notions de
conductivité thermique, dilatation thermique et résistance aux chocs thermiques. Il y a

deux possibilités d’ utilisation des céramiques pour les applications thermiques :

v'le matériau peut avoir a subir des chocs thermiques. Dans ce cas, il faut qu'il
possede un coefficient de dilatation thermique le plus faible possible et une
conductivité thermique élevée,

v' maisil peut étre utilisé aussi en tant qu’isolant thermique. Pour cela, il doit avoir

une faible conductivité thermique.

Les céramiques sont essentiellement connues pour leur réfractivité, c’est a dire
leur bon comportement aux températures élevées. En général, on admet qu’ une
céramique est réfractaire quand sa résistance pyroscopique est au moins de 1500°C. La
résistance pyroscopique d un réfractaire est la température a laquelle une éprouvette
conique faite du matériau a étudier s affaisse d' une valeur donnée. Les « réfractaires »
ont é&é également définis comme les éléments ayant une température de fusion
supérieure a 1580°C. On areprésenté, dans le tableau ci-dessous, des valeurs utiles pour

les températures de fusion et des densités pour plusieurs céramiques [19].

Tableau |.4: Propriétés thermiques pour quelques céramiques [21]

Céramiques Formule Température de Densité
fusion (en °C) (en kg/dm?)
Aluminate de baryum BaO-Al203 2000 3,99
Aluminate de béryllium BeO-Al203 1870 3,76
Aluminate de magnésium Mg O - Al203 2135 3,58
Magnésie ferrite Mg O - Fe2O3 1760 4,48
Oxyde d’ aluminium Al20s3(99,8%) 2030 3,97
Oxyde de calcium Ca O (99,8%) 2600 3,32
Oxyde de magnésium Mg O (99,8%) 2800 3,58
Oxyde d’yttrium Y 205(99,8%) 2410 45
Phosphate de calcium 3Ca0-P20s 1730 3,14
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La conductivité thermique (unité S.I. : W/m.K) est la propriété d’ un matériau de
transmettre un flux de chaleur par unité de surface. Elle est proportionnelle a la capacité
caorifique c, la quantité et la vitesse des porteurs thermiques (électrons ou phonons) v,
et leur libre parcours moyen | [3]. Pour les céramiques, les fortes conductivités seront
obtenues pour les structures composeées d’ éléments simples ou constituées d atomes de

poids voisins. Le graphite aura une excellente conductivité thermique.

1.6.3 Propriétés mécaniques

L es céramiques ont, comme les métaux, un module d'Y oung bien défini, c'est-a-
dire que le module reste constant pendant I'application d'une charge (contrairement au
polymere dont |'élasticité n'est pas linéaire). Les liaisons ioniques et covalentes sont tres

En outre, les céramiques sont constituées d'atomes Iégers (C, O, Si, Al) et
présentent une structure cristalline souvent non compacte car:  pméax > Pcgramiques >
Ppolymeres: L€ module spécifique des céramiques est donc trés favorable (E/p) ceramiques >>
(E/p) maaux)- Cette propriété fait que les céramiques constituent des matériaux de choix

comme charge renforgant les composites [2].

Dans le tableau (1.3), on représente les modules de Young et densités pour

guelques céramiques et métaux.

Tableau 1.3 : Modules d'Young et densités des céramiques et métaux [3]

Matériau E [GPa] | p[SD] | E/p [GPal
Aciers 210 18 27
Alliages Aluminium 70 2.7 26
Alumine 390 3.9 100
Silice 69 2.6 27
Ciment 45 2.4 19
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a) Dureté

L es céramiques présentent la plus grande dureté, H, de tous les matériaux. Elles
sont utilisées comme abrasifs pour couper, meuler ou polir tous les matériaux, y

comprisleverre[9].

Hcéramiques > Halliages métallique$> Hmétaux purs >> Hpolyméres

b) Résistance a la rupture

Laplasticité en téte de fissure offre aux métaux leur ténacité élevée. Lefait que
les céramiques contiennent toujours des fissures et des porosités diminue largement leur

ténacité.

Kic céramique 1/50 K 1¢ métaux

La résistance mécanique en traction dépend de la ténacité et de la longueur des

plus grandes fissures, suivant larelation :

Rinc = K¢/ (ram) *

avec 2am ¢’ est lalongueur de la plus grande fissure. Numériqguement, on trouve
pour les céramiques des valeurs de I'ordre de : K1c~0.2 — 2 MPa.m%2, am ~ 10-60 pum et
Rmec~10-300MPa. Cette relation traduit que la résistance en traction décroit lorsque la
longueur de la plus grande fissure augmente, |'application numérique montre que les
tailles caractéristiques des fissures provoquant la rupture sont trés faibles, de I'ordre de
lataille des grains d'un matériau fritté.

Il existe deux maniéres d'améliorer |arésistance mécanique des céramiques :
v Diminuer la longueur de la plus grande fissure par un contrble de la

granulométrie des poudres et des méthodes de mise en cauvre.
v Augmenter Ky a l'aide de composites ou d'alliage, comme en incorporant de la

paille hachée dans les briques ou de lafibre de verre dans le ciment.
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Letableau (1.5) résume les différentes propriétés des céramiques industrielles.
Tableau |.5 : Propriétés générales des céramiques [21]
Types OXDIDES CARBURE NITRURES
AL,0;[Zro, [MgO SIC SI;N, [AIN [BN
Propriétés MgO
Masse volumique 39 5.75 358 |32 329 |326 (349
(g/cm’)
%_ Poids moléculaire 102 - 404 |/ 40.1 140 41 25
E, (g/mole)
% [Tem pérature maximale 1700- |1000 |2200 || 1500 1100- |1000- |950
d’utilisation sous air (°C) 1800 1600 | 1800
Dureté H 9 - 55 9 - 7 2
(Mohs)
Module de Young 300- 250- | 420 280- |318 20-35
. |(GPa) 400 300 310
_03; Coefficient de Poisson 025 |- 0.18 [/ 0.14 027 |025 |-
2 [Résistance a la flexion 380 [400- [450 610 830 |300 |-
(MPa) 600
Ténacité 2-3 6-10 - 2535 6.1 45 -
(MPa.cm™?)
Constante diélectrique 9-10 |- 9-10 |- 10 9.2 43
%; Résistivité électrique & 20°C, [10* [10™ |- 10%-10° 10%- |10 [10™-
% (Ohm.cm) 10® 10
W | Résistance diélectrique 10-20 |2-10 |- - - 15 40-
(Kv/mm) 200
Chaleur spécifique 900 |420 870- | 750 680- | 800 800-
(JIKIKg) 880 800 2000
» | Conductivité thermique 26-35 |1.5-2.5 [40-50 || 63-155 1543 | 180 20-
2 | (wimikya20°C 1700
g Dilatation linéaire (x10°) de |8-9 5-16 10-13 | 4-5 33 44-53|1-36
F |20a1000C
Point de fusion 2500 |- 2800 | 2500 1900 |2200 |2600-
(°C) 2800
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c) Pression

La pression, P, est une notion physique fondamentale. En tant que paramétre
physique, la pression, tout comme la température, joue un role extrémement important
dans la plupart des domaines. La pression admet, selon les branches de la physique que
I'on considere, plusieurs définitions qui coincident toutes. En mécanique, la pression est
définie localement a partir de la composante de la force normale ala surface sur laquelle
elle sexerce. En mécanique des milieux continus, la pression est définie comme le tiers
de la trace du tenseur des contraintes c'est-a-dire la moyenne des termes diagonaux de
ce tenseur. En mécanique des fluides incompressibles, la pression est |e multiplicateur
de Lagrange permettant de vérifier I'incompressibilité du matériau. On a alors a faire a
une définition implicite de la pression. Du point de vue de la thermodynamique, il sagit
d'une grandeur intensive. Il est a noter qu'il existe plusieurs types de pressions:
pression absolue, vide, pression atmosphérique (ou barométrique), pression relative,

pression différentielle, pression hydrostatique.

Dans le systeme métrique international, I'unité de mesure de la pression est le
pascal (Pa) : une pression de 1 pasca correspond a une force de 1 newton exercée sur

une surface de 1m>.

Il existe plusieurs unités de pression utilisées selon les disciplines dont:

v' Le pascal (Pa) est I'unité du systéme international. Une pression de 1 pascal
correspond & une force de 1 newton exercée sur une surface de 1m? Autrement
dit, le Pascal sexprime en N/m?.

v Lebar est égal &4 10° Pascals. (1 bar = 1kg/cm?).

v' La piéze est une unité dérivée du systéme metre-tonne-seconde (systéme mts)
utilisé dans I'ancienne Union Soviétique entre 1933-1955. 1 pz = 1kPa.

v Le psi, de I'anglais pound per sgquare inch. (livre par pouce carré) est une unité
anglo-saxonne valant 6 894 Pa ou encore 0,068 94 bar. Elle est trés utilisee

notamment en hydraulique, en oléo hydraulique et en hydrostatique [6,22].
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1.7 TECHNIQUES DE CARACTERISATION DU MgO

Il est indispensable pour appréhender un matériau de le caractériser, c'est-a-dire
d'en analyser les propriétés. |l existe de nombreuses techniques de caractérisation des
matériaux en général et du MgO en particulier qui reposent sur différents principes
physiques de base, les interactions rayonnement-matiere, la thermodynamique, la

mécanique, les ondes élastiques, etc.

1.7.1 Méthodes de caractérisation de la structure

Pour les principales techniques utilisant I'interaction rayonnement matiere ont
peut citer la microcopie éectronique a balayage (MEB), Microscopie optique,
Diffraction des rayons X et Fluorescence X etc.

On peut également réaliser des analyses mécaniques. Dans cette catégorie on

distingue les méthodes statiques et d’ autres dynamiques.

a) Microscopie

On peut distinguer plusieurs instruments de microscopie.

> Microscopie électronique a balayage (MEB): c'est une technique de
mi croscopi e é ectronique basée sur le principe des interactions él ectrons-matiere.
C'est le plus répandu dans les laboratoires industriels et universitaires; il est
d'emploi relativement facile pour |'observation de surface (grandissement
variant sur une large plage, grande profondeur de champ.

> Microscopie électronique en transmission (MET) : son principe repose si on
bombarde d'un faisceau d'électrons un échantillon mince principalement pour en
obtenir la figure de diffraction. Il donne les informations cristallographiques les
plus fines sur I’échantillon grace aux diagrammes de diffraction de lignes de
Kikuchi. Il reste le meilleur en ce qui concerne la limite de résolution point en
point [23].

> Microscopie optique : la simple et traditionnelle observation a I'échelle

mi croscopique
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b) Rayons X : Diffraction des rayons X et Fluorescence X

1.7.2 Méthodes de caractérisation des propriétés mécaniques

Les méthodes classiques de caractérisation mécanique peuvent étre classees en
deux catégories (i) analyse mécanique dynamique (DMA) et (ii) essais mécaniques [24].
Nous regroupons les différentes méthodes de caractérisations classiques sur la carte

conceptuelle dans lafigure (1.3)

Détermine le
module
d’élasticité et les
valeurs
d’amortissement
en appliquant une
force oscillante
sur I’échantillon.

Enregistre les
propriétés
viscoélastiques
en fonction de
la température.

On rompt une
éprouvette
entaillée en U
ouenV enson

milieu

On sollicite une
éprouvette en
traction uniaxiale
jusqu'ala

On applique sur
une éprouvette
un pénétrateur
s0us une certaine
charge F

On fait subir un
nombre
important de
cycles de flexion
sur des
éprouvettes
normalisées

Détermine des
caractéristiques
mécaniques

Détermine le
module
d"Young,E

Figurel.3: Méthodes classiques de caractérisation.
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1.7. 3 Méthodes de caractérisation mécaniques non-destructives

Il existe par ailleurs des techniques de caractérisation dites de contrdle non
destructif. Ces techniques consistent a soumettre I'échantillon a des vibrations élastiques
(mécaniques) qui créent au sein de celui-ci des tensions dont la relaxation libere de
I'énergie sous la forme d'une onde de contrainte. Cette onde est porteuse d'une
information concernant |'état du matériau ainsi que I'emplacement ou sest produite
I'émission. Dans le cas des matériaux, les ondes élastiques peuvent étre réfléchies par

rupture de liaison, une discontinuité d'interface, une fissure ou des joints de grains [25].

Quelgue soit la méthode adoptée, on peut représenter la mise en ceuvre d'un

systéme CND (Contréle Non Destructif) suivant le synoptique suivant :

Paramétres Fonction des
de la cible paramétres

Pigce a controler

Cible &—=| Systéme CND > Instrumentation B Paramétres estimés

Inversion de la cible

Figurel.4: Schéma synoptique des techniques CND

Plusieurs méthodes basées sur les ondes €l astiques ont été dével oppées [26-34]:

- Test vibrationnd,

- micro-échographies haute fréquence,
- microscopie acoustique,

- réflectométrie,

- spectroscopie ultrasonore,

- échographie ultrasonore, etc.


http://fr.wikipedia.org/wiki/Fichier:Synoptique_CND.png�

Chapitre I : Notions fondamentales sur le MgO

.21

Nous représentons ci-dessous sur une carte conceptuelle dans la figure (1.5) les

différentes méthodes dynamiques avec chacune son principe, son utilisation, paramétres

élastiques déduits et son applicabilité.

De plus, nous récapitulons sur le tableau (1.3) les points communs et différents

de ces méthodes dynamiques.

Basée sur
I'éxcitation des
échantillons
mécaniquement par
des impulsions

Utilise des tests des
tiges, de sections
rectangulaires ou

circulaires

Basée sur ['analyse
de I"impulsion
ultrasonore qui

traverse
I'échantillon

Utilisée & haute
fréquence

Basée sur la
convertion du signal
electrique émit et
réflechie par un
transducteur

Utilise des
impulsions
ultrasonores

Basée sur I'étude
des ultrasons
réfléchient des

échantillons

Utilisée pour la
caractérisation
des spécimens de
forme arbitraire

Compléte
essentiellement les
autres méthodes

Appliquée pour |'analyse
des matériaux et couches
minces

Figurel.5 : Méthodes dynamiques (CND) .

Utilisée en biologie,
micro-électronique,
métallurgie, polymére et
surtout le domaine
médical et
agroalimentaire

Utilisée dans:
réflectométrie
temporelle (TDR) et
fréquentielle (F- DR)

Basée sur I'étude
des ultrasons
décomposés dans
leurs composantes
de la fréquence
de Fourrier

Utilisée pour
I"évaluation
non-destructive

Basée sur ['utilisation
d’une impulsion
ultrasonore et mesurer
son temps de transit

Utilisée en
basses
fréquences

Bien appliquée
dans le domaine

Appliquée en biologie
en spectrométrie de
masse
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Tableau 1.6 : Points communs et différents entre les méthodes CND.

POINTS COMMUNS

POINTS DIFFERENTS

-Elles ont tous I'avantage de caractérisation non
destructive.

-Leur principe consiste, toujours, en |'utilisation
d'une impulsion ultrasonore qui traverse
I’ échantillon

- Dans chague méthode on peut utiliser un seul
transducteur pour I'émission et la réception des
ondes mécaniques.

- Lestechniques de CND sont utilisées pour :

e détecter, positionner, identifier,
dimensionner les défauts dans les piéces,
les structures ou |es assembl ages.
de indirecte

caractéristiques des matériaux.

e mesurer facon des
Elles sont trés utilisées dans :

e |'industrie automobile (contrdle des blocs

moteurs) ;

e ['industrie pétroliere (pipelines, tubes,

barres, soudures, réservoirs) ;
e |'industrie navale (contréle des coques) ;
o |'aéronautique (poutres, ailes d'avion,
nombreuses piéces moteurs, trains
d'atterrissage, €tc.) ;

o |'aérospatiale et I'armée (dont latotalité des

programmes sont confidentiels ou secret
défense) ;

o l'industrie del'énergie (réacteurs,

chaudiéres, tuyauterie, turbines, etc.) ;
e leferroviaire en fabrication et en
mai ntenance notamment pour les organes

de sécurité (essieux, roues, bogies);

Test vibrationnel : - analyse qualitative

Echographie conventionnelle. : -analyse

quantitative.

-adaptée pour I’examen de la topologie
des échantillons.

-inadéquate pour la caractérisation des
couches minces ou pour les matériaux
ayant
acoustiques ou ayant une vitesse élevée,

les mémes caractéristiques
Ainsi pour des échantillons ayant une
surface inférieure aux dimensions du
faisceau acoustique (10 mm?) et une

épaisseur inférieure a0.5mm.

Spectroscopie ultrasonore : -analyse

qualitative et quantitative

réflectométrie :- analyse quantitative
Meilleur technique pour la
détermination des vitesses longitudinales

ainsi que le coefficient de réflexion

Micro échographie haute fréquence :
-analyse quantitative.

-donne des informations sur les
molécules, et leurs assemblages, en
particulier les macromolécules qui
composent le monde vivant. Elle est
donc complémentaire de la
spectrométrie atomique qui renseigne

sur de beaucoup plus petites échelles.



http://fr.wikipedia.org/wiki/%C3%89conomie_de_la_construction_automobile�
http://fr.wikipedia.org/wiki/Industrie_p%C3%A9troli%C3%A8re�
http://fr.wikipedia.org/wiki/Construction_navale�
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1.7.4 Microscopie acoustique

Selon le type d’onde utilisé par la source des instruments, plusieurs variétés de
microscope ont été fabriqués, parmi les ondes exploités, les ondes acoustiques, et parmi
les multitudes techniques de controle non destructif [35,36], nous nous sommes
intéressés a la microscopie acoustique du fait de son large domaine d’ application, aussi
comme la seule méthode de visualisation de I'infiniment petit a I’aide des ondes
ultrasoniques [37], I'importance de ces ondes fut mise en valeur par SOKLOV en 1949,
qui prédit la conception d’'un microscope acoustique, mais ce n'est qu’aux début des
années soixante dix que commenca serieusement les activités a I’ université de Stanford
[35], et la microscopie acoustique est devenue un instrument tres important du domaine

de visualisation ultrasonique.

La microscopie acoustique permet la détermination des propriétés élastiques des
matériaux isotrope [38,39] et anisotrope [40] et amorphe ainsi que des couches minces
isotrope [41] et anisotrope [42,43], aussi elle permet la caractérisation de la qualité des

couches minces, leurs épaisseurs [44,45], leur propriétés élastiques [46].. . etc.

La microscopie acoustiqgue en mode de réflexion a été utilisée pour |’ étude
quantitative des propriétés élastiques des matériaux de forte rigidité [47], le principe de
la microscopie acoustique est basé sur I'utilisation d’'une lentille sphérique ou
cylindrique permettent de focaliser les ondes acoustiques sur I’ échantillon, lorsqu’ on
dé-focalise |égerement le capteur, le signal de sortie V regu par le transducteur varie en
fonction de cette dé-focalisation, la courbe résultante connue sous e nom « signature
acoustique V(z)», I’ analyse de cette courbe permet d’ estimer les vitesses de propagation
de différents modes et par la suite la détermination des constantes élastiques des

matériaux[48].
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1.8 CONCLUSION

Le domaine technologique des céramiques en général et les céramiques techniques en
particulier est trés vaste. L’éendue des propriétés physiques de cette classe de
matériaux induit de nombreuses applications industrielles. Dans ce chapitre nous avons
présenté les définitions et la classification des céramiques. Ensuite, nous introduisons
les différents aspects du MgO (préparation, structure, importance, applications,
propriétés). A lafin nous concluons en donnant quel ques méthodes de caractérisation de
structure et des propriétés mécaniques.
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CHAPIMRE IT

INVESTIGATION ACOUSTIQUE DU MgO
ISOTROPE SOUS PRESSION

1.1 INTRODUCTION

Un matériau élastique isotrope est décrit, en plus de sa densité, par des
constantes élastiques. Ces dernieres, connues dans la littérature sous le nom de
«module», sont généralement définies comme le rapport de la pression et du
changement fractionnel des dimensions [1, 2]. Aingi, la détermination des constantes
élastiques par méthodes ultrasonores nécessite la connaissance, en plus de la densité, les
vitesses des ondes de volumes, longitudinale et transversale. Jusqu’ a présent, seules les
ondes de Rayleigh ont regu un grand intérét [3-5] pour en déterminer leur vitesse de
propagation ; ceci est du, non seulement a leur intérét dans diverses applications [4],
mais auss au moyens de leurs caractérisations ains qu'a certaines propriétés
fondamentales de ces ondes. A titre d’exemple, en microscopie acoustique [6-8], la
signature acoustique est du a I'interférence entre plusieurs modes, mais seul celui de
Rayleigh qui apparait; il est le plus dominant sous les conditions d'utilisation

normal es.
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Dans ce chapitre nous présentons les résultats obtenus pour le MgO isotrope
sous différentes pression. La méthodologie est brievement présentée. Les paramétres
suivants sont étudiés: les coefficients de réflexion, les signatures acoustiques, les
périodes spatiales, les impédances acoustiques, les angles d’ excitations des modes de
propagation, les vitesses de Rayleigh, et les constantes €l astiques.

11.2 METHODOLOGIE DE SIMULATION

11.2.1. Etapes de calcul

Pour le calcul, nous avons utilisé un programme de simulation théorique
développé au Laboratoire, qui peut étre appliqué pour n’importe quelle combinaison

liquide/solide. La méthode de calcul est constituée de plusieurs étapes [9-11]:

v" Calcul du coefficient de réflexion R(0)

v’ Calcul de lasignature acoustique, V(2)

v’ Traitement du V(2) par transformée de Fourrier rapide, FFT

v Détermination de la vitesse de propagation du mode de propagation

v" Toutes | es étapes précédentes sont répétées pour chaque valeur de la pression

11.2.2. Conditions de simulation

Les conditions de simulations utilisées sont celle adoptées expérimentalement
dans le cas d’ un microscope acoustique a balayage en mode de réflexion ayant un demi-
angle d’ ouverture de la lentille de 50°, une fréquence de travail de 140 MHz et |’ eau
comme liquide de couplage.

Les parametres acoustiques du MgO sont calculés a partir des vitesses
longitudinales, V|, vitesses transversales, V', et de la densité du matériau, p, qui sont

regroupées au tableau (2.1) [12].
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Tableau I1.1 : Données élastiques du MgO a différentes valeurs de pression [12].

. 27

P (GPa) p(g/md Vi (m/s) V1 (m/s)
0 3486 9580 5910
5 3590 9920 6040

10 3685 10250 6200
20 3856 10810 6450
40 4144 11740 6810
60 4386 12440 7060
80 4596 13050 7250
100 4785 13590 7400
125 4998 14130 7550
150 5189 14160 7690

1.3 INFLUENCE DE LA PRESSION SUR LES COEFFICIENTS DE
REFLEXION

11.3.1 Formulation de R (8)

Lorsqu’ une onde est incidente sur une interface, les conditions de continuité du
déplacement, a travers I'interface, et de la force d attraction doivent étre vérifiées.
Ainsi, si I’amplitude des ondes en incidence normale est égale al’ unité et les amplitudes
des ondes réfléchie et transmise sont respectivement R et T, les deux conditions de

continuité doivent étre vérifiées:
- Continuité delaforce:  R+T=1 (2.1)
- Continuité de lavitesse: (1-R)/Z1=TIZ; (2.2
avec Z; et Z, sont les impédances acoustiques des deux milieux ; notons que le signe
moins est du au changement de la direction de propagation de I’onde réfléchie. La

combinaison des deux équations (2.1) et (2.2) donne:

R=(Z2-Z1) 1 (Z2+ Z1) (23)
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La fonction de coefficient de réflexion, pour une interface liquide/solide, est donnée par

larelation :

R (6) = (Zsol — Ziig) / (Zsol *+ Ziig) (2.4)

avec Zsq et Zjig sont les impédances acoustiques respectivement du solide et du liquide

données par lesrelations suivantes :

Zsy = Z1 C05°207 + Z1Sin’20+ (2.58)

Z|iq: plququ/ coso (2.5b)

avec Z_. et Zr sont les impédances acoustiques longitudinade et transversae
respectivement, 61 c’est I’angle critique d excitation du mode transversal, piiq € Viig
sont la densité du liquide de couplage et la vitesse de propagation des ondes dans ce

liquide respectivement.

Donc on peut écrire le coefficient de réflexion sous la forme suivante :

ZL cos226T + ZTsin2 26T — plig Vlig / cosB

R(6) =
( ) ZL cos228T + ZTsin226T + plig Vlig f cos@

(2.6)

Notons que le coefficient de réflexion est une fonction complexe qui admet une

amplitude et une phase, avec une réflexion totale a|R (6)| = 1.

11.3.2 Détermination de R (0) sans pression

Nous représentons dans la figure (2.1) la courbe obtenue du coefficient de
réflexion R(0) en fonction de I’angle d’'incidence 6; pour la structure eau/MgO sans
pression. L’ amplitude (- - - -) est donnée sur I’ axe gauche de la courbe et la phase sur
I"axe droit. En augmentant 6;, on peut observer deux fluctuations pour I’amplitude ainsi

que pour la phase.
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La premiére fluctuation correspond a |’angle critique d’excitation des angles
longitudinale 6, et la seconde (en amplitude) correspond a celle des ondes transversales
Or, au-dela de cette angle (6+) I’amplitude tend vers I’ unité a cause de réflexion totale
de I’énergie. La seconde fluctuation en la phase (—) correspond a I’angle critique
d excitation des ondes de Rayleigh Or. A une incidence proche de Or, la phase subit un

grand changement de (2r) et a un trés petit changement en 6, .

1 ﬁT-:'h e B e
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Figurell.l: Coefficient de réflexion R(6) de la structure eau/MgO sans pression

11.3.3 Influence de la pression sur R(e)

Pour mettre en évidence I’ influence de la pression sur le coefficient de réflexion
R(6), nous avons calculés ces courbes a différentes pressions (0-150GPa). Pour plus de
clarté dans la représentation des courbes, nous avons séparé |I’amplitude de la phase.
Ensuite, nous avons superpose les parties réelles et les parties imaginaires en fonction

des angles d'incidences sur les figures (2.2.a) et (2.2.b) respectivement.
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Figurell.2: Amplitudes (a) et phases (b) de R () pour MgO isotrope en fonction

des angles d’incidences pour différentes pressions

Lafigure (2.2.a) montre clairement:

v une augmentation en amplitude de R(0) lorsque I'angle d’incidence atteint les
valeurs des angles critiques longitudinales.

v une diminution de I'amplitude de R(0) lorsque I'angle d’incidence atteint les

valeurs des angles critiques transversal es.

Pour la figure (2.2.b), contrairement a I’ habituel quand la phase de mode de
Rayleigh varie de (— ) & (+ ), nous constatons une diminution de phase pour le méme
mode généré. La hauteur de fluctuation en phase correspondante a I’ angle critique 6,
augmente |égérement en fonction de la pression. On note aussi que tous les modes sont
générés a des angles inférieurs a 20°, ces angles dépendent fortement des conditions de
simulation (surtout du liquide de couplage) [5]. Il est clair que le mode de Rayleigh, qui
montre un déphasage de 2 est beaucoup plus important, par coéguent, il domine

tous les autres modes qui pourraient exciter.
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11.3.4 Variations des angles critiques en fonction de la pression

L’incidence d’'une onde ultrasonore sur une interface liquide/solide introduit
deux angles critiques [13, 14], I’un pour |’onde longitudinale dans le solide, 6, et
I”autre pour les ondes transversales, 61, ces ondes correspondent respectivement aux
angles d’incidences a partir desquels il n'y a plus d’ ondes réfractées longitudinalement
et transversalement ; ils sont définis par :

0L =arcsin (Viig/VL) (2.78)

Or = arcsin (VLiq/VT) (27b)

Ces angles sont appelés angles de réflexion totale car lorsque I'incidence devient
supérieure al’ un des deux, laréflexion est totale pour le type d’ onde considéré.

Pour mieux illustrer I influence de la pression sur les ondes critiques d’ excitation
de différents modes dans le MgO, nous avons tracé la courbe (2.3) qui illustre les
variations des angles critiques (longitudinal 0., transversale Ot et de Rayleigh 6g), en

fonction de la pression sur lagamme de la pression (0 -150GPa).

20
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L ® 0
‘.. 6,
15 °
e °
» r ® L4 [ )
>
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",
]
L - .
. b n n
5 | I | I | I | I
0 40 80 120 160
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Figurell.3: Influence de la pression sur les angles critiques ; &, & et 6k.
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Nous pouvons remarquer que les valeurs des angles critiques longitudinales [
diminuent de 9 a 6 ° quand les valeurs de la pression varient de la pression nulle a
150GPa, méme chose pour Or et 61 (diminution par moyenne de 0O, 3° dans les deux

cas). L’ influence de la pression peut se présenter sous laforme de I’ équation suivante :

P

(- -5
0; = Ail gt +Ai2 gtz + 050 (28)

avec i = L, TouR, A A; ti. tix et 6o sont des constantes caractéristiques
correspondantes a chaque mode. Le tableau (2.3) regroupe les différentes valeurs de ces
constantes. On peut conclure que la pression a une grande influence sur les coefficients
de réflexion, les pressions élevées correspondent a des petites réflexions, les basses
pressions correspondent aux grandes valeurs de 0, et Or et par conséquent une grande

réflexion des ondes acoustique al’ interface.

Tableau 1.2 : Constantes caractéristiques des différents modes générés.

Angles 0o Aq A, t t
critiques (deg)
o, 5.48 2.36 1.13 43.35 184.42
0r 10.58 1,50 2.72 24.70 119.34
or 10.12 1.63 3.063 24.13 112.94

1.4 INFLUENCE DE LA PRESSION SUR LES IMPEDANCES ACOUSTIQUES

11.4.1 Notion d’impédance acoustique

L'impédance acoustique traduit la résistance d'un matériau au passage du son,
de maniére tout a fait analogue a l'impédance éectrique. On va admettre qu'elle
caractérise un milieu, mais en fait sa valeur peut dépendre de nombreux parametres
(gradients de température, de densité...). En tant que tels, ils peuvent subir des
réflexions et des réfractions, tout comme la lumiere. Cela nous améne méme a définir
I'impédance acoustique, en quelque sorte analogue de I'indice de réfraction optique pour

|es ondes sonores.
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Pour une onde plane, on appelle impédance acoustique d'un milieu pour une

pulsation le rapport :

Z= E (2.9)

Puisgue la pression comme la vitesse obéissent a la méme équation de propagation, ce
nombre est une constante du milieu liée notamment au déphasage entre ces grandeurs.
Ainsi, I'impédance d'un milieu dépend de la vitesse a laquelle le son sy propage. De
maniére tout a fait analogue, I'indice de réfraction d'un milieu dépend de la vitesse a

laquelle lalumiére Sy propage [15].

Figurell.4 : Propagation d’une onde plane entre deux milieux [16].

Relation entre impédances acoustiques des ondes acoustiques a l'interface de deux
milieux :

Si I'on choisit l'origine x = 0 a l'interface entre les deux milieux Pi = {x < 0},
d'impédance acoustique Z;, et Pt = {x > 0}, dimpédance acoustique Z,, on peut définir
le rapport acoustique Z,/ Z;.

Trois cas particuliers peuvent étre étudiés avec intérét :
e Z,/Z,=0, dorsr =1, I'ondeincidente se réfléchit al'identique sur l'interface
o Z,/Zy=1, dorsr=0ett; =1, I'onde incidente se transmet complétement,
I'impédance des deux milieux est dite adaptée ;

o Z,/Z,=0X, dorsr=-1, I'ondeincidente se réfléchit en changeant de signe [16].
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11.4.2 Effet de la pression sur les impédances acoustiques

Nous avons calculé les impédances acoustiques du MgO a partir de la relation
(2.10), ensuite, nous avons tracé la courbe (2.5) en termes de Z en fonction de P, pour
différents modes : longitudinal, Z, , transversal, Zr, et celui de Rayleigh, Zr.

Zi=p Vil cosb (2.10)
aveci =L, TetR.
0
I ]
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- |
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Figurell.5: Influence de la pression sur les différentes Impédances acoustiques

pour MgO isotrope

Il est clair que des variations similaires sont obtenues pour Z,, Zt et Zg.
Autrement dit, I'impédance acoustique augmente avec la pression. Cette variation peut
étre représentée (par simple fitting) sous laforme:

p-po,

Z=Zo+A e ® (2.11)

Avec Zyreprésente I’ impédance acoustique a pression nulle, A; = - 2.67GRayl et
Po =- 7 .31Pa.g/m.
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Le tableau (2.3) regroupe les valeurs des différentes constantes pour le fitting

des courbes des impédances acoustiques des différents modes longitudina, Z,

transversal, Zr, et celui de Rayleigh, Zg.

Tableau 1.3 : Constantes caractéristiques des différents modes générés a P = 0 GPa

Impédances Zo(MRayl) A; (GRayl) Po (GPa)
acoustiques

Z 109.87 -75.77 0

Zy 49.50 -28.05 0

Zr 46.26 -26.59 0

1.5 INFLUENCE DE LA PRESSION SUR V(Z) ET LES SPECTRES FFT

11.5.1 Formulation de la signature acoustique V (z)

La signature acoustique représente le signal de sortie qui varie avec la distance,
z, entre la lentille et I’ échantillon. Au cours de ce déplacement, le signal réémis versle
capteur est le résultat des interférences entre différents modes de surface. Sa variation
avec z est pseudopériodique et amortie. La courbe de la signature acoustique peut étre
obtenue, expé&imentalement, en enregistrant la variation d amplitude du signa en
fonction du déplacement, z, de la lentille vers I’ échantillon [17]. Nous résumons ci-

dessous lathéorie du V(2).

Lasignature V(z) est donnée par [5] :

V(2) = [ P2(8)R(B)e**=0=18) 5in(@) cos (6)dB (2.12)

avec 0 est I’angle entre le vecteur d’onde, K, et I'axe de lalentille, z, P(6) est lafonction
pupille de la lentille et R(0) ¢ est la fonction de réflexion de I’ échantillon. La fonction
pupille est élevée au carré car les ondes se passent dans les deux sens a travers la

lentille. Les différents modéles de calcul de la signature acoustique nécessitent la
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connaissance du pouvoir réflecteur ou coefficient de réflexion des structures en fonction
del'angle dincidence R (). Le plus utilisé est celui de Sheppard et Wilson [17].

Le traitement de la signature acoustique s effectue par transformée de Fourier rapide,
FFT. A partir de laraie principale du spectre du FFT on peut déterminer non seulement
la vitesse de propagation du mode correspondant mais également son efficacité de
génération. Cependant, plusieurs solutions permettent d'avoir des raies ayant la méme
énergie alors que |'amortissement et I'amplitude de la signature acoustique sont tres
différents[18].

11.5.2 Variation de V(z) en fonction de la pression

Rappelons que les courbes des signatures acoustiques peuvent étre
expérimentalement obtenues en enregistrant la variation d’amplitude, V, du signal en
fonction du déplacement, z, de lalentille vers|’ échantillon. Ces mémes signatures sont
calculées a partir de larelation (2.12). Les courbes ainsi calculées (f = 140 MHz, Ojenilie
= 50°) pour la structure eau/MgO a différentes valeurs de la pression sont représentées
sur lafigure (2.4a). Les signatures sont normalement superposées. Cependant, pour une

représentation plus claire nous les avons déplacées verticalement.

al po || VR [b]
P20 || |

P 60
Az, j P 100
ol i | — P 150

W=}

“'\-...“U'_,_: §
0 200 400 6000 50 100
Z(um) Ray number

Figurell.6: Variation de V(z) et FFT en fonction de la pression.
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Il est clair que toutes les courbes de V(z) présentent un comportement
oscillatoire du aux interférences constructives et destructives des modes de propagation.
Cependant, ces signatures acoustiques varient d’ une pression a une autre. On constate
qu'il existe une différence entre ces V (z) aussi bien en amplitude qu’ en période.

En amplitude, la courbe s attenue rapidement pour P = 150GPa. En période, on observe

un décalage plus rapide des maxima successifs au début qu’alafin.

11.5.3 Analyse spectrale de V(z) en fonction de la pression

L analyse spectrale des courbes V(z) via FFT fournit la période spatiale des
pseudos oscillations. La figure (2.6.b) montre les spectres de FFT des courbes de V(2)
de lafigure (2.6a). Toute variation dans les V(z) entraine nécessairement des variations
dans les spectres de FFT. On observe I’existence d’'un pic principa représentant le
mode le plus dominant qui est celui de Rayleigh. Cependant |’ efficacité de ce mode,
représentée par sa hauteur [19], est plus importante pour la pression 150GPa. On
remargque également un petit décalage pour la raie principale en raison de différence
entre les vitesses de propagation. Pour le mode de Rayleigh, on a pu déterminer les
périodes spatiales Az séparant deux maxima (ou deux minima) successifs. Les données

ainsi obtenues sont regroupées dans | e tableau (2.4).

Tableau 1.4 : Périodes spatiales en fonction de la pression pour MgO s,

P(GPa) | O 5 10 20 40 60 80 100 125 150

Az 135 | 142 | 151.6 | 164.4 | 183.4 | 200.7 | 211.6 | 227.8 | 229.3 | 242.1
(um)

VR 5378 | 5513 | 5694 | 5924 | 6252 | 6536 | 6709 | 6958 | 6980 | 7171
(m/s)

Le tableau 2.4 montre clairement que la période spatiale augmente au fur et a
mesure que la pression augmente. Cette variation peut étre exprimée sous laforme:

fp-p

B ]
Az=Are' T m T+ A (2.13)
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avec Ap représente la période spatiale a pression nulle (Py = 0), A; = -123,79548um et
t1= 80,42191.

11.6 DISPERSION DE LA VITESSE DE RAYLEIGH AVEC LA PRESSION

L’'onde de Rayleigh est composée d'un déplacement longitudina et d'un
déplacement transversal, elle aregu un intérét considérable [20] gréce a son utilité pour
la détection des défauts de surface dans le teste ultrasonique non destructif des
matériaux, en plus elle est employée dans la construction des lignes a retard
électromécaniques utilisées pour les radars et les systemes de télécommunication. Dans
le cas ou le vide est remplacé par un liquide [21-22], les ondes se propageant dans une
structure liquide/solide, sont appelées ondes de Rayleigh généralisées [23] ou ondes de
fuites de Rayleigh [24, 25].

Il est bien établi qu’'a partir de la période spatiale Az, on peut déterminer la
vitesse de Rayleigh, Vg, par I’ utilisation de larelation [20] :

_ Viig
e vy (219
\ 1—{1—ZJM

Ainsi, nous avons déterminé les vitesses correspondantes de Rayleigh (tableau 2.4). Le
décalage des raies principales dans les spectres FFT entraine une variation de vitesse
Vg, lafigure (2.7) représente graphiquement les variations de ces vitesses en fonction
de la pression. Nous remarquons a partir de cette courbe gqu’il y’a une augmentation
rapide de la vitesse de Rayleigh V en fonction de la pression. Cette variation peut se
judtifier par la structure cristalline de MgO qui est devenue plus compacte en la

comprimant.
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Figurell.7: Dispersion de vitesse de Rayleigh en fonction de la pression.

11.7 CALCUL DES CONSTANTES ELASTIQUES

Les constantes élastiques peuvent étre déterminées d’ une fagcon non destructive
via I’ utilisation des ultrasons. Ces constantes peuvent sont exprimees en fonction des
vitesses de propagation de ondes de différents modes. Ainsi, nous avons calculé le
module de Young, E, et celui de cisallement, G, pour le MgO sous différentes

pressions, en utilisant les formules suivantes [26-29]:

Ei= p V2 (BV -4V (VL -V1D) (2.15a)
E, = 3pVR&? (2.15b)
Gi=p Vi (2.16a)
Gz = 1.154 pV&? (2.16h)

Les constantes élastiques du MgO, ainsi obtenues, sont regroupées dans le
tableau (2.5). On note que la pression fait augmenter ces constantes. Ces résultats sont
en accord avec ceux obtenus expérimentalement [12] par la méthode de premier

principe pseudo potentiel (derniere colonne : Gs).
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Tableau I 1.5 ; Constantes élastiques calculées pour MgO sous pression.

P (GPa) | E;(GPa) | E;(GPa) | Gi(GPa) | G, (GPa) | G3 (GPa)
[12]

0 290.5 302.5 121.8 116.4 121.8

5 315.7 327.3 131.0 1259 131.2
10 343.2 358.4 141.6 137.9 1417
20 392.6 406.0 160.4 156.2 160.4
40 479.1 485.9 192.2 186.9 192.3
60 552.0 562.1 218.6 216.2 2185
80 616.9 620.6 241.6 238.7 241.6
100 675.6 679.7 262.0 2614 261.9
125 740.8 730.5 284.9 281.0 284.5
150 803.0 800.5 306.8 307.9 307.3

11.8 CONCLUSION

Nous avons étudié les paramétres acoustiques du MgO sous différentes
pressions. Ainsi, nous avons déterminé: les coefficients de réflexion, les signatures
acoustiques, les périodes spatiales, les impédances acoustiques, les angles d’ excitations
des modes de propagation, les vitesses de Rayleigh, et les constantes élastiques. Il a été
montre que I’ augmentation de la pression entraine une augmentation de ces parameétres

(excepté les angles d excitation des modes).
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CHAPIIRE I11

MICROCARACTERISATION ACOUSTIQUE
DU MgO ANISOTROPE SOUS PRESSION

111.1 INTRODUCTION

Les propriétés des cristaux pourraient étre différentes selon I’ orientation
cristallographique. Aing, il est important d’' éudier les différentes propriétés des matériaux:
structurales, mécaniques, électriques etc. pour pouvoir maitriser les multiples domaines
d application [1,2].

Les matériaux cristallins sont généraement élastiques anisotropes; méme des
matériaux cubiques sont caractérisés par trois constantes élastiques, tandis que le matériau
élastique isotrope ne possede que. Pour définir I'anisotropie éastique pour les matériaux
cubiques, on utilise souvent le facteur élastique d'anisotropie S =(S11-S 12-Sa)/ 20UA =
2(S11 - S12) / Sus ou les ij de S sont les compliances éastiques. Les matériaux deviennent

isotropesquand S=0ou A =1.
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Récemment, il a été reporté que le MgO (fcc) peut étre un matériau anisotrope [3].
C'est dans ce contexte que nous avons consacré ce chapitre a I’ étude de I'influence de la
pression sur les différents parametres acoustiques du MgO suivant trois orientations, nous
avons utilisé une méthode non destructive basée sur I’interaction des ondes de surface avec la
matiere via des relations anaytiques, ensuite nous avons calculé leurs coefficients de
réflexion R(0), signatures acoustiques, spectres de transformée de Fourier rapide (FFT) ains
que leurs vitesses de Rayleigh suivant chague direction. Enfin, nous faisons une étude
comparative des parameétres acoustiques (spectres FFT, Vg et Az) entre MgO isotrope et

ani sotrope mis sous pression.

111.2 INFLUENCE DE LA PRESSION SUR R(0)

111.2.1 Conditions de simulation

Nous avons adapté pour cette étude le principe d’ un microscope acoustique opérant en
mode de réflexion, dont les conditions de ssimulation normalessont les suivantes: une
fréquence de travail de 140 MHz, I’ eau comme liquide de couplage (densité p = 1000 kg/m® et
vitesse longitudinale V. = 1500 m/s) et un demi angle d ouverture de 50°. Le modele de
Sheppard et Wilson nécessite la connaissance des valeurs des vitesses Vi, Vt ains que la

densité p du matériau massif.

Les calculs sont faits pour des échantillons de MgO sous pression hydrostatique pour
les différentes orientations <100>, <110> et <111>. Les data utilisés [4] dans notre simulation
sont regroupées dans le tableau (3.1). Notons que pour la direction <110>, nous avons choisi

la premiere valeur de la vitesse transversale V11 car dans le cas ou il y a deux valeurs pour

cette derniére nous prendrons la valeur qui vérifie V1=V, /2 [5-7].
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Tableau I11.1: Propriétés élastiques de MgO pour différentes directions [4].
<100> <110> <111>
P p VL Vr VL V11 V12 Vi VT
(GPa) | (kg/m3) | (m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s) (m/s)
0 3486 9140 6310 9730 5360 6310 9920 5690
5 3590 9650 6290 10010 | 5700 6290 10120 | 5900
10 3685 10140 | 6300 10280 | 6010 6300 10330 | 6140
20 3856 10970 | 6320 10770 | 6320 6650 10710 | 6540
40 4144 12370 | 6330 11630 | 6330 7600 11370 | 7200
60 4386 13470 | 6300 12300 | 6300 8360 11880 | 7740
80 4596 14390 | 6290 12910 | 6290 8940 12370 | 8150
100 | 4785 15240 | 6230 13440 | 6230 9510 12790 | 8560
125 | 4998 16140 | 6160 14000 | 6160 10130 | 13200 | 9000
150 5189 16890 | 6110 14450 | 6110 10670 | 13540 | 9400

111.2.2 Analyse de R (8) pour MgO<100>

Afin de bien expliquer la variation des vitesses de Rayleigh, qui est notre intérét
majeur, nous avons commencé par I'analyse des courbes des coefficients de réflexion qui
jouent un réle trés important dans la détermination des signatures acoustiques ainsi que des
spectres FFT. La figure (3.1) représente les coefficients de réflexion en fonction des angles
d’incidences pour une gamme de pressions allant de 0 jusqu’a 150GPa. Pour mieux illustrer
I"influence de la pression sur I’amplitude et |a phase de R(6), nous avons séparé et superposé

les modules et |es phases pour chagque valeur de pression.

La figure (3.1.2) montre qu'il existe un changement dans I’amplitude au niveau des
angles critiques longitudinal, transversal et celui de Rayleigh. A partir de cette courbe on

observe:

v |"absence du mode longitudinal pour les pressions inferieures a 20GPa.
v lagénération du mode longitudinal commence par |’ application d’ une pression proche
de 20GPa.
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v' L’augmentation de la pression (au dela de 20GPa) entraine une augmentation de la
fluctuation correspondante a |’ angle critique d excitation du mode longitudinal ; cette

fluctuation devient plus nette et plus important en amplitude.

La figure (3.1.b) représente les variations de phase de R(0) en fonction de I’angle

d incidence pour des pressions comprises entre 0 et 150GPa. Nous constatons :

v" Un changement dans la phase qui varie de t & -w indiquant la génération du mode de
Rayleigh.
v un décalage du pic vers les petits angles critiques au fur et a mesure que la contrainte

appliquée sur e matériau augmente.
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Figurelll.l: Amplitudes et phases des coefficients de réflexion R (&) en fonction

des angles d’incidence pour différentes pressions

La smulation des coefficients de réflexion nécessite la connaissance des vitesses
longitudinale et transversale [8, 9]. Alors que la partie imaginaire de la courbe de R(0) nous
permet de déterminer les angles critiques, O¢i, des différents modes (transversal, i = T,
longitudinal, i=L, et Rayleigh, i=R) qui peuvent étre générer pour le matériau MgO, dans les
conditions normales de fonctionnement du SAM, et pendant I'application d’ une charge

extérieure sur les fagcades de |’ échantillon étudiée.
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Les variations des angles critiques correspondants a la génération des différents
modes, déterminés a partir de la figure (3.1) pour la structure eau/MgO<100>, sont mieux
illustrées par la figure (3.2) en termes de 0., 61, et 6g en fonction de la pression. Nous
remarguons, pour I’angle critique longitudinal, au fur et & mesure que la pression augmente,
nous observons un décalage de 6, vers les petits angles.

Pour les angles d’excitation du mode de Rayleigh, nous pouvons distinguer trois
régions discernables:

v' lapremiére région correspond a une diminution brusgue de 6.
v" ladeuxiéme tend vers une saturation de 40GPa a 80GPa.

v’ latroisiéme impligue une augmentation dans la gamme de pression [80-150] GPa.
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Figurelll.2: Variations des angles critiques 4 , & et & en fonction

de la pression pour MgO<100>

111.2.3 Analyse de R(8) pour MgO <110>

La méme investigation précédente a été menée pour le MgO<110>. Les résultats ainsi
obtenus sont représentés sur la figure (3.3) pour le coefficient de réflexion aussi bien pour
I"amplitude (fig. 3.3.8) que pour la phase (fig. 3.3.b). On remarque qu'il existe un
changement de |'amplitude au niveau des angles critiques d excitation des modes
longitudinal, transversal et celui de Rayleigh pour chaque coefficient.
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Pour la phase, on observe que plus I'angle dincidence augmente la fluctuation

correspondante au mode de Rayleigh tends vers | es petits angles.
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Figurelll.3: Amplitudes et phases des coefficients de réflexion R (/Yen fonction des
angles d’incidences pour différentes pressions pour MgO<110>

Les angles critiques correspondants a la génération des différents modes sont

déterminés a partir des coefficients de réflexion pour la structure eau/MgO<110> ; les valeurs

déterminées sont regroupées sur lafigure (3.4).
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Figurelll.4 : Influence de la pression sur les angles critiques pour les différents

modes générés pour MgO<110>.

A partir de cette figure nous remarguons que :

v Les valeurs des angles critiques longitudinales 6, diminuent de 9 a 6 ° quand les
valeurs de la pression varient de la pression nulle & 150GPa.

v Ordécroit de 17.6 ° jusgu’ a 14.8°.

v I"angle critique correspondante au mode transversal subit une décroissance de 16.4°

jusqu’a 13.8°.

111.2.4 Analyse de R(0) pour MgO <111>

Il est trés important de connaitre le coefficient de réflexion pour déterminer les
signatures acoustiques des matériaux et donc pour la micro caractérisation des structures ainsi
pour le contréle non destructif des matériaux [8]. Le réseau de courbe (3.5) illustre la
variation des amplitudes et des phases des différents modes en fonction des angles
d’incidences pour différentes pressions (0, 20, 60, 100 et 150GPa) pour le MgO<111>.

La figure (3.5.a8) montre les variations en modules des réflecteurs, R(0), pour la
structure MgO <110>, on peut remarquer gu’en augmentant la pression, |’amplitude de la
génération du mode longitudinal augmente aors que la phase, illustrée dans la courbe (3.5.b),

tend versles petits angles.
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Figurelll.5: Amplitude et phase de R(6) pour MgO <111> a différentes pressions.

L’influence de la pression sur les angles critiques correspondants a I’ excitation de
différents modes (longitudinal, transversal et Rayleigh) est mieux illustrée par la figure (3.6).
Toutes les courbes montrent un comportement similaire: |’augmentation de la pression

entraine une diminution des angles critiques.
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Figurelll.6: Angles critiques de différents modes en fonction de
la pression pour MgO<111>.
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111.3 INFLUENCE DE LA PRESSION SUR LES IMPEDANCES ACOUSTIQUES

111.3.1 La structure eau/MgO<100>

L'impédance acoustique traduit la résistance d'un matériau au passage du son. On va
admettre qu'elle caractérise un milieu, mais en fait sa valeur peut dépendre de nombreux
paraméetres (gradients de température, de densité..) [6, 10]. Nous avons calculé les

impédances acoustiques du MgO a partir de larelation (2.10).

Lafigure 3.7 illustre les résultats ainsi obtenus pour I’ influence de la pression sur les
impédances acoustiques longitudinale, Z,, transversale, Zr et celle de Rayleigh, Zr. Ces
courbes montrent une augmentation des impédances acoustiques en fonction de la pression
appliquée. Le changement observe pour Zt et Zy est identique : quand la pression varie de 0 a
150GPa, Zt et Zg augmentent de 22.65MRayl a 32.72MRay| et de 20.24MRayl a 31.01MRay!l
respectivement. Cependant, I’ augmentation de Z, est plus rapide que celles de Zt et Zg, avec
une variation de Z, = 32.31MRayl aP =0 jusqu'a Z, = 87.99MRayl pour une pression P =
150GPa.
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Figurell1.7 : Impédances acoustiques pour différents modes en fonction

de la pression pour MgO<100>.
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111.3.2 La structure eau/Mg0O<110>

L’ impédance acoustique est une caractéristique qui joue un réle trés important dans
I” acoustique des structures. Nous rappelons qu’elle est définie par le rapport de la pression
agissant en un point sur sa vitesse donnée du mouvement des ondes planes progressives de
propagent librement [11, 12]. Lafigure (3.8) montre |’ effet de la pression sur les impédances
acoustiques longitudinal, transversale et celle de Rayleigh. A partir de cette courbe, nous

remarquons :

v' une augmentation des valeurs des impédances acoustiques correspondantes aux
différents modes.
v’ une variation identique est observée pour les impédances acoustiques, transversale et

celle de Rayleigh en augmentant la pression de 0 a 150GPa.
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Figurell1.8: Impédances acoustiques pour différents modes en fonction

de la pression pour MgO<110>.

111.3.3 La structure eau/MgO<111>

Nous représentons I’ influence de la pression sur les impédances acoustiques Z, Zt et
Zg sur la figure (3.9). En augmentant la pression, nous constatons un changement assez
proche des valeurs des impédances acoustiques pour les différents modes. Tandis qu’ elle est

un peu rapide pour Z, par rapport aux Zt et Zg.
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Figurelll.9 : Variation des impédances acoustiques en fonction

de la pression pour MgO<111>.

I11.4 EFFET DE LA PRESSION SUR V(Z) ET SPECTRES DE FFT

111.4.1 La structure eau/MgO<100>

La signature acoustique est la courbe obtenue en enregistrant la variation d’ amplitude,
V, du signal en fonction du déplacement, z, delalentille vers!’échantillon [13]. Le réseau de
courbes (3.10) représente les signatures acoustiques (@) ainsi que les courbes traitées par

FFT(b) obtenues pour le MgO<100>.

Lafigure (3.10.a) représente les signatures acoustiques de la structure eau/MgO<110>
obtenues pour les pressions allant de 0 a 150GPa. Une analyse rigoureuse montre qu’il existe

une différence entre ces V(z) aussi bien en amplitude qu’ en période :

v En amplitude : la courbe correspondante a p = 150GPa présente une atténuation plus
rapide pour les faibles valeurs de pression, donc I’ absorption des ondes de surfaces est
plus importante on appliguant une grande pression suivant la direction <100>.

v En période : un décalage des maxima (et des minima) est trés remarquable entre les

courbes dans |’intervalle [0 - 60] GPa.



Chapitre. 111 : Micro caractérisation acoustique de MgO anisotrope sous pression . 52

} P60
| P 100
\ — P 150 Ee Azlai

__—

| R0y @ % Db
)

V(z)

z(um) Ray number

Figurell1.10: V(z) et spectres FFT pour différentes pressions
pour MgO<100>.

L’ analyse spectrale (fig. 3.10.b) des courbes V(z) via de FFT montre I’ existence d’ un
petit décalage de la raie principale (représentant le mode de Rayleigh). La position de cette
raie fournit la période spatialeAz, des oscillations. Les valeurs des périodes déterminées a

partir des spectres des FFT sont tracées sur lafigure (3.11) en fonction de la pression.

Nous remarquons une augmentation initiale de&z de 146.2 jusqu’a 164.1 um dans
I"intervalle [0-40GPa]. Ensuite, il apparait une saturation de 161.1um pour la pression de 40 &
80GPa. Enfin, on constate une décroissance de 161um jusqu’a 156um dans I’intervalle 180,
150 GPa]. On observe un décalage important initialement de O jusgu’a 60 GPa puis il devient
lent pour le reste de la gamme de pression étudiée (]60, 150 GPa)]). Cependant, |’ efficacité de
ce mode qui est représentée par sa hauteur [14], devient plus importante au fur et a mesure

gue la pression augmente.
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Figurelll.11 : Périodes spatiales en fonction de la pression pour MgO<100>

111.4.2 La structure eau/MgO<110>

Le signa acoustique qui provient de I’ échantillon est le résultat des interférences de
plusieurs types d’ ondes au niveau du transducteur [13]. L’ investigation de la tension de sortie
V(z) délivré par le capteur présente des pseudos oscillations qui congtituent la signature

acoustique du matériau étudie [8].

La figure (3.12.a) regroupe les signatures acoustiques de la structure eau/Mg0O<110>
déterminées pour différentes pression de 0 a 150 GPa. Cette figure montre qu'il existe des
oscillations des V(z), cependant, I'amplitude et les périodes spatiales de ces derniéres
dépendent de la pression. Nous avons trouvé que les périodesz varient de 115.2  um pour
pression nulle jusqu’'a 160 um pour P =150GPa. Aussi, hous avons remarqué qu’'a z = 0,
toutes les courbes de V(z) ont le méme comportement, puis, en augmentant la distance pré-

focale la différence est devenue considérable.

L'analyse des V(z) montre qu'il existe une différence entre ces V(z) aussi bien en

amplitude qu’ en période, et une atténuation rapide de ces dernieres.
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Figurell1.12 : V(z) et spectres FFT pour différentes pressions pour MgO<110>.

L’ analyse de ces courbes de V(z), via la transformée de Fourier rapide (Fig. 3.12b)
met en évidence |’ existence d’un pic principal représentant le mode de Rayleigh. L’ efficacité
de ce mode, représentée par sa hauteur [14 , 15], est plus importante pour la pression 150GPa
que pour les autres valeurs ; elle augmente de 7.6 um pour 0G Pa jusgu’a 11.2 um pour 150
GPa.

De plus, on observe aussi un petit décalage pour la raie principale entrainant une
variation de vitesse de propagation des ondes de Rayleigh. On a pu déterminer les périodes
spatiales suivantes: 115.2, 157.7, 161.6, 161.2 et 155.1 um pour les pressions 0, 20, 60, 100
et 150 GPa, comme le montre la figure (3.13) qui représente les périodes spatiales en fonction

delapression.
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Figurelll.13 : Périodes spatiales en fonction de la pression pour MgO<110>

111.4.3 La structure eau/MgO<111>

Les résultats de la structure eau/MgO<111> sont illustrés par les figures (3.14) et (3.15)
sous les mémes conditions que les courbes précédentes. Des observations similaires aux
précédentes structures eau/MgO<100> et eau/MgO<110> peuvent étre formulées pour (3.14).
Pour la figure (3.15), lorsque la pression augmente de 0 a 150 GPa, on remarque une

augmentation rapide des périodes spatiales de 128.2 um a 331 um.

111.5 DISPERSION DE Vg EN FONCTION DE LA PRESSION

111.5.1 Variation de Vg en fonction de P pour MgO<100>

Il existe plusieurs types d’ ondes acoustiques de surface, mais dans I’ é&ude présente,
NouS NoUs sommes intéressés a celles de Rayleigh. Ceci est du a leur diverses utilisations, non
seulement dans la détection des défauts de surfaces et dans le test non destructif mais auss
dans la fabrication des composants électrochimiques [16]. La vitesse de propagation des
ondes de surfaces (Vr) sont bien déterminées des pics principaux (fig.3.11.a) via la relation
(2.3). Nous avons également calculé la vitesse de Rayleigh par la relation de Viktorov, Vge,
afin de pouvoir estimer résultats obtenus.
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Figurelll.14 : V(z) et spectres FFT pour différentes pressions pour MgO<111>.
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Figurelll.15 : Périodes spatiales en fonction de la pression pour MgO<111>

La figure (3.16) regroupe les variations de la vitesse de Rayleigh (Vrc €t VR) en
fonction de la pression. Les résultats obtenus par les deux méthodes sont en trés bon accord.

On observe facilement que la vitesse de Rayleigh est plus grande pour |es pressions comprises
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entre 40 et 80 GPa que pour les autres valeurs de pression. Ceci est du au fait que la forte
pression fait rapprocher les atomes les uns des autres.

Donc la propagation des ondes de surface est plus rapide en rapprochant les atomes
plus jusgu’'a certaines pression (40 GPa) que les atomes ne peuvent se rapprocher d’ ou
I” apparition du régime de saturation] 40, 80 [GPa pour laguelle la vitesse prend une valeur
constante Vg= 5930 m/s.
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Figurelll.16 : Dispersion des vitesses de Rayleigh en fonction
de la pression pour MgO<100>.

111.5.2 Variation de Vg en fonction de P pour MgO<110>

Pour en déduire les paramétres acoustiques de la structure eau/M gO<110>, nous avons
étudiés |’ effet de la pression sur la dispersion de la vitesse de Rayleigh V. La variation de
cette dispersion est illustrée dans la figure (3.17). On observe trois régions distinctes pour la

pression:

v' P < 60GPa: on remarque une augmentation tres brusgue de Vg.

v" 60 < P <100GPa: correspond a la saturation des courbe pour laguelle les valeurs de
Vrtendent vers une constante.

v" P> 150GPa: on constate une diminution faible de V.
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111.5.3 Variation de Vg en fonction de P pour MgO<111>

Nous avons déterminé les vitesses correspondantes au mode de Rayleigh en fonction
de la pression (sous les mémes conditions que précédemment) ; les résultats sont représentés
dans lafigure (3.18). On remarque gqu’il y’a une augmentation de Vr la pression. Il est claire
que lorsgu’ on applique une certaine pression sur un matériau celui-ci va subir un changement
structuralei.e. la distance interatomique diminue donc la propagation des ondes de surface est

plus grande en rapprochant |es atomes menant a une augmentation de V.
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Figurelll.17 : Dispersion des vitesses de Rayleigh en fonction de

la pression pour MgO<110>.
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Figurell1.18 : Dispersion des vitesses de Rayleigh en fonction de

la pression pour MgO<111>.
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111.6 CALCUL DES CONSTANTES ELASTIQUES
Connaissons les vitesses de Rayleigh pour chaque direction, nous avons pu calculer le
module de Young, E, et celui de cisaillement, G, exprimés en GPa. Le tableau (3.4) regroupe

les valeurs calcul ées par |es relations suivantes :

Ei= p VA2(BVLZAVA (VI2VHD)  [17] & E> = 3pVR’ [18]
Gi=p Vi [17] & G,=1154pVy®  [18]

Tableau I11.2 : Constantes élastiques pour MgO anisotrope dans les directions<100>, <110> et <111>

P <100> <110> <111>

(GPa) | E. E Gy G2 = E. Gy Gz = E. Gy Gz

0 290.0 | 3269 | 1388 | 125.8 | 256.8 | 259.0 | 100.2 | 99.6 | 283.2 | 289.1 | 1129 | 110.7

5 321.2 | 3455 | 142.0 | 1329 | 2939 | 2975 | 1166 | 1144 | 310.6 | 318.7 | 125.0 | 121.6

10 346.8 | 365.2 | 146.2 | 1405 | 330.2 | 336.7 | 133.1 | 1295 | 340.9 | 352.2 | 138.9 | 1355

20 3855 | 391.2 | 154.0 | 150.5 | 381.2 | 389.8 | 154.0 | 150.0 | 3945 | 411.3 | 1634 | 159.2

40 439.2 | 436.0 | 166.0 | 167.7 | 428.2 | 428.7 | 166.0 | 164.9 | 500.7 | 531.7 | 214.8 | 204.4

60 4735 | 461.8 | 1741 | 177.6 | 460.3 | 454.3 | 1741 | 1748 | 594.5 | 640.9 | 262.8 | 245.0

80 502.6 | 4839 | 181.8 | 186.1 | 488.9 | 4829 | 181.8 | 1858 | 681.7 | 739.7 | 305.3 | 282.8

100 519.9 | 496.1 | 185.7 | 190.9 | 506.3 | 488.9 | 185.7 | 188.1 | 767.4 | 840.8 | 350.3 | 332.6

125 536.6 | 507.0 | 189.6 | 195.0 | 523.4 | 504.2 | 186.6 | 194.0 | 862.8 | 967.2 | 404.8 | 363.4

150 552.0 | 518.6 | 193.7 | 199.5 | 539.0 | 515.9 | 193.7 | 1985 | 948.9 | 1066.7 | 458.5 | 419.6

111.7 COMPARAISON DES RESULTATS DU MgO ISOTROPE ET ANISOTROPE

Afin de boucler ce travail du MgO, nous regroupons dans cette section les résultats

obtenus pour les cas isotropes et anisotrope.
111.7.1 Influence de I’anisotropie et de la pression sur I’efficacité de génération
La figure (3.19) montre I’ efficacité de génération du mode de Rayleigh (représentée

par la hauteur du pic principal) pour le MgO isotrope et anisotrope aussi bien sans charge

(Fig. 3.19a) et que sous pression maximale de 150 GPa (Fig. 3.19b).
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Il est clair que la génération la plus efficace du mode de Rayleigh est obtenue pour la
direction <111> pour le matériau aussi bien chargée que sans charge. Bien que Cette
efficacité reste importante bien gu’ elle diminue pour les autres cas. On remarque égal ement
un glissement de la position du pic principal qui indique une variation dans la valeur de |

vitesse de Rayleigh correspondante.
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Figurelll.19 : Comparaison des courbes V(z) pour MgO isotrope et anisotrope.

111.7.2 Influence de la pression sur les vitesses de Rayleigh normalisées

Afin de mener une investigation comparative, nous avons calculé les vitesses de
Rayleigh normalisées correspondantes aux MgO isotrope ainsi que MgO anisotrope, en
utilisant larelation suivante :

Vi = VR—VRO (3.1)

VRO

Les valeurs ainsi trouvées sont regroupées dans la figure (3.20) qui illustre les

variations des vitesses normalisées en fonction de la pression.
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Figurell1.20 : Dispersion de Vg, en fonction de la pression.

Nous remarquons que:

v Pour P < 20 GPa, la variation normalisée des vitesses est presque laméme.

v" Pour P > 20 GPa, un écart important est produit entre les courbes de dispersion des
vitesses normalisées pour les quatre cas.

v" Pour les deux directions <100> et <110>, nous observons une |égére diminution par
rapport aux cas de ladirection <111> et |e casisotrope.

v' Lavaleur laplusimportante correspond aladirection <111> qui est la plus dense.

111.8 CONCLUSION

L’influence de la pression sur les paramétres acoustiques (coefficient de réflexion,
signatures acoustiques, spectres FFT et vitesses de Rayleigh) des structures eau/MgO<100>,
eau/MgO<110> et eau/MgO<111> a été éudiée dans ce chapitre. L’investigation a menéee a
plusieurs résultats dont les plus importants sont mentionneés ci-dessous.

v pour les coefficients de réflexion, la variation de la pression et des directions
cristallographiques entrainent un changement des angles critiqgues des modes
longitudinal, 0., transversal, 0, et celui de Rayleigh, 6r sont évalués pour
MgO<100>, MgO<110> et pour MgO<111>.
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v" pour les signatures acoustiques, nous avons trouvé, a pression nulle et faible dé-
focalisation, les courbes de V(z) possedent la méme variation. Cependant, en
augmentant la pression et en changeant la direction, le périodeAz montre un décalage
variant de 128.2 um pour<111> jusqu’a 135um pour MgO isotrope.

v’ pour les spectres FFT, nous avons trouvé que le mode le plus dominant est celui de
Rayleigh ; la variation de la pression, pour chague direction considérée, entraine une
variation de la vitesse de Rayleigh ; la valeur maximale correspond a Vg = 8371 m/s
pour <111>, ensuite a Vg = 7171 m/s pour MgO isotrope et Vr = 5772 m/s pour<100>
et enfin Vg = 5757 m/s pour <110> a P= 150GPa.

v Les modules élastiques de Young, E, et de cisaillement, G, sont calculés par deux
méthodes.

v" Une étude comparative des résultats obtenus sur MgO isotrope et anisotrope est

présentée alafin de ce chapitre.
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CONCLUSION GENERALE

Dans cette étude, nous avons étudié I’ effet de la pression sur |es paramétres acoustiques
du MgO, sur un intervale de pression de O jusgu'a 150Gpa, (dans le cas isotrope et
anisotrope) via la simulation basée sur le principe d’ une méthode de contréle non destructive

C'est la microscopie acoustique.

En premier lieu, nous avons déterminé I’influence de la pression sur les propriétés
acoustiques de MgO isotrope: coefficients de réflexion, les signatures acoustiques, les
périodes spatiales, les impédances acoustiques, les angles d excitations des modes de
propagation, les vitesses de Rayleigh, et les constantes élastiques. Il a éé montré que
I”augmentation de la pression entraine une augmentation de ces parametres (excepte les

angles d’ excitation des modes).

Dans une seconde étape, nous nous sommes intéresses a I’ influence de la pression sur

les paramétres MgO anisotrope qui peu se résumer en ce qui suit.

v pour les coefficients de réflexion, la variation de la pression et des directions
cristallographiques entrainent un changement des angles critiques des modes
longitudinal, 6., transversal, 61, et celui de Rayleigh, 6r sont évalués pour
MgO<100>, MgO<110> et pour MgO<111>.
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v" pour les signatures acoustiques, nous avons trouvé, a pression nulle et faible dé-
focalisation, les courbes de V(z) possedent la méme variation. Cependant, en
augmentant la pression et en changeant la direction, le périodeAz montre un décalage
variant de 128.2 um pour<111> jusqu’a 135um pour MgO isotrope.

v’ pour les spectres FFT, nous avons trouvé que le mode le plus dominant est celui de
Rayleigh ; la variation de la pression, pour chague direction considérée, entraine une
variation de la vitesse de Rayleigh ; la valeur maximale correspond a Vg = 8371 m/s
pour <111>, ensuite a Vg = 7171 m/s pour MgO isotrope et Vr = 5772 m/s pour<100>
et enfin Vg = 5757 m/s pour <110> a P= 150GPa.

v" Les modules élastiques de Young, E, et de cisaillement, G, sont calculés par deux
méthodes pour MgO isotrope et anisotrope.

v Une étude comparative des résultats obtenus sur MgO isotrope et anisotrope est présentée ala

fin de ce mémoire.
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