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Résumé: Cette étude est consacrée à la détermination des propriétés mécaniques des roches
isotropes, et isotropes transverse à l’aide de la technique de microindentation. Après avoir présenté le
principe de la microindentation, nous rappelons le cadre théorique permettant le dépouillement des
résultats (courbe force–déplacement de l’indenteur) ainsi que la détermination des propriétés
élastiques dans un contexte isotrope, et isotrope transverse. Nous présentons ensuite l’exploitation de
l’essai pour identifier l’endommagement isotrope dû à des sollicitations thermiques (cas du grès de
Fontainebleau). Enfin, on étudie l’influence de l’humidité relative sur les paramètres mécaniques de
l’argilite du Callovo Oxfordien qui est une roche isotrope transverse.

Abstract: The present study is devoted to the determination of the mechanical properties of isotropic
and transversely isotropic rocks by means of microindentation test. After presenting the principle of
the microindentation, we recall the theoretical framework allowing the interpretation of the results
(force–displacement curve) for the determination of the elastic properties of isotropic and transversely
isotropic rocks. We present an application of this test to the identification of an isotropic damage due to
thermal loadings (on Fontainebleau sandstone). Finally, we present the influence of the relative humidity
on the mechanical parameters of the Callovo-Oxfordian clay which is a transversely isotropic rock.

Streszczenie: Określono właściwości mechaniczne skał izotropowych i poprzecznie izotropowych
techniką wciskania mikrointendera. Opisano technikę wciskania oraz omówiono podstawy teoretycz-
ne umożliwiające zarówno interpretację wyników w formie wykresów siła–przemieszczenie, jak
i określenie właściwości sprężystych skał izotropowych i poprzecznie izotropowych. Następnie
przedstawiono zastosowanie testów do identyfikacji zniszczenia izotropowego piaskowca Fontaine-
bleau spowodowanego przez obciążenia termiczne. Na koniec opisano wpływ wilgotności względnej
na parametry mechaniczne iłów Callovo Oxfordien, będących skałą poprzecznie izotropową.

Резюме: Определены механические свойства изотропных и поперечно изотропных скал техникой
вдавливания микроинтендера. Описана техника вдавливания, а также обсуждены теоретические
основы, дающие возможность как интерпретации результатов в форме диаграмм сила–сдвиг, так
и определения упругих свойств изотропных и поперечно изотропных скал. Затем представлено при-
менение тестов для определения разрушения изотропного песчаника Фонтенбло, вызванного
термическими нагрузками. Наконец описано влияние относительной влажности на механические
параметры илов Каллово Оксфорден, являющихся поперечно изотропный скалой.

1. INTRODUCTION

Les essais de dureté, et de microindentation ont été développés pour caractériser de
façon rapide les propriétés des matériaux. Ce test consiste à enfoncer un poinçon
conique, pyramidal, sphérique… selon une procédure bien définie. Le problème du
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contact entre un corps rigide et un milieu semi-infini isotrope a été étudié pour la
première fois par Boussinesq dont les résultats permettent d’établir la courbe force–
déplacement. PHARR et al. [3] ont montré que la géométrie de l’indenteur doit être prise
en compte dans la solution de ce problème. La formulation d’une solution explicite du
problème de contact est en général délicate et requiert la détermination de l’aire du
contact. L’utilisation d’un indenteur plat s’avère ainsi d’un grand intérêt.

Dans le cas d'un matériau transversalement isotrope, en se basant sur la fonction de
Green en milieu isotrope transverse (cf. PAN et CHOU [5], DAHAN [2]) a établi l’expression
de la distribution de pression et de déplacement en un point quelconque sous l’indenteur,
ceci pour un poinçon ayant une forme arbitraire et orienté dans l'axe de symétrie du
matériau. VLASSAK et NIX [6] et plus récemment DELAFARGUE [8] ont déterminé des
modules d’indentation suivant l’axe symétrie et dans le plan d’isotropie.

Dans cette communication, nous présentons une méthode de détermination des
propriétés élastiques des roches. Cette méthode combine l’avantage d’un indenteur plat
et d’une méthode de dépouillement général proposée pour les milieux isotrope
transverses. Son intérêt est d’abord démontré pour l’identification de l’endommagement
thermique d’un grès, puis pour l’étude de l’influence de l’humidité relative sur les
caractéristiques élastiques de l’argilite du Callovo Oxfordien, matériau impliqué dans
les recherches coordonnées par l’Andra sur le stockage souterrain.

2. LE SYSTÈME MICROPE DE MICROINDENTATION

La microindentation, réalisée à l’aide du système MICROPE (HENRY et VINCHES
[9]), consiste à appliquer une charge (P) à l’aide d’un indenteur (plat dans notre cas)
sur un échantillon de roche (figure 1). La courbe d’indentation (figure 2) issue de ce
test représente la charge appliquée P en fonction du déplacement mesuré. On
distingue quatre phases; la première (A) représente la zone élastique; la seconde (B)
est la zone dite plastique. La troisième phase (C) correspond à la zone de relaxation
tandis que la zone (D) est associée au déchargement. Dans le cas où la phase B est
quasi inexistante, on parle de test élastique (HENRY [12]).
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3. APPLICATION DU TEST D’INDENTATION POUR L’ÉTUDE
DE L’ENDOMMAGEMENT ISOTROPE D’UN GRÈS

Bulychev, Alekhin et Shorshorov (BASH [1]) ont établi une relation universelle
(1) du problème d’indentation. Cette relation permet d’exprimer la pente de la courbe
(dP/de) en fonction du module d’indentation (M ) du matériau considéré et de l’aire
de contact (A) qui dépend de la géométrie de l’indenteur.

AM
de
dP

π
2

= . (1)

Pour un poinçon plat, l’essai d’indentation correspond à un chargement de fondation
superficielle circulaire et rigide sur un milieu semi-infini. La solution explicite dans le
cas d'un milieu isotrope, fournie par Boussinesq, se présente sous la forme

21
..

ν−
=

− DE
de
dP . (2)

Pour lequel ont été considérés:

   
ν 21−

=
EM  (milieu isotrope)   et   

2
π.DA =  (indenteur circulaire et plat). (3)

Dans (2), P est la charge appliquée, e, le déplacement du corps rigide qui est de
l’ordre de quelques micromètres. D représente le diamètre de l’indenteur et varie de 0.2
à 2 mm; ces valeurs couvrent donc ainsi au moins 5 fois la taille des grains des
matériaux considérés dans la présente étude. n est le coefficient de Poisson du matériau.
Une hypothèse classique consiste à supposer négligeable l’effet d’une variation du
coefficient de Poisson lorsque celui-ci prend des valeurs comprises entre 0.1 et 0.4.
D’où, en se fixant une valeur de n, et en utilisant (1), on détermine le module de Young
de la roche testée en mesurant la valeur de la pente de déchargement.

Dans ce volet de l’étude, l’objectif est d’appliquer la procédure expérimentale
décrite ci-dessus pour évaluer l’influence d’une microfissuration isotrope induite
par un chargement thermique en terme d’endommagement du matériau. Le système
MICROPE permet notamment de caractériser les variations de modules élastiques
en fonction du niveau de température. Les différents états d’endommagement iso-
trope ont été obtenus par microfissuration du grès de Fontainebleau à différentes
températures de chauffage (300°, 500°, 600° et 800 °C). Le chauffage des échantil-
lons a été effectué à vitesse constante (2 °C/min); le refroidissement des échantil-
lons qui s’en suit a été obtenu avec la même vitesse. Des tests hydrostatiques ont
montré que l’endommagement induit par la température est isotrope (SIBAI et al.
[13]).
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Les résultats des essais de compression simple, réalisés à 20°, 300°, 500°, 600° et
800 °C sont présentés sur la figure 3. Les essais de compression simple permettent
d’évaluer 3 paramètres: la résistance à la rupture sc, le module d’Young de
chargement E et le module tangent initial E0. La figure 4 montre une comparaison
entre les rapports des modules des essais de compression simple, et les modules des
essais de microindentation. Ci-dessus sont présentés les rapports suivants (I/Iv):

Ec/Ecv: le rapport entre le module de chargement à une température donnée et le
même module à 20 °C, pour un essai de microindentation.

Ed/Edv: le rapport entre le module de déchargement à une température donnée et
le même module à 20 °C, pour un essai de microindentation.

E0/E0v: le rapport entre le module initial tangent à une température donnée et le
même module à 20 °C, pour un essai de compression simple.

E/Ev: le rapport entre le module d’Young à une température donnée et le même
module à 20 °C, pour un essai de compression simple.
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Fig. 3. Résultats des essais de compression simple
à différents niveaux de température

Fig. 4. Comparaison des rapports des modules
issus des essais mécaniques et ceux obtenus

à partir des essais de microindentation

On remarque, pour l’essai de compression simple, que le module d’Young de
chargement reste quasi constant jusqu’à 500 °C, ce qui s’interprète comme la con-
séquence d’une fermeture totale des microfissures. Quant au module tangent, il varie
progressivement en fonction de la température, cette variation étant due à une augmen-
tation progressive de la densité de microfissures induites en fonction du niveau de tem-
pérature. Les rapports des paramètres donnés par le système MICROPE présentent
également une variation significative en fonction de la température, mais on notera que
les valeurs de ces rapports se situent au-dessus des valeurs de rapports du module tan-
gent. Ce résultat peut s’interpréter comme lié à une probable fermeture partielle des
microfissures. En conclusion, l’essai de micropénétration, donne une indication claire
sur l’endommagement isotrope; son utilisation pour une quantification précise de
l’endommagement reste à démontrer.
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4. ETUDE EXPÉRIMENTALE DE L’EFFET DE L’HUMIDITÉ RELATIVE
SUR LES CARACTÉRISTIQUES D’UNE ARGILITE

Dans cette section, on s’intéresse aux tests de microindentation sur des échantillons
d’argilite du Callovo Oxfordien (matériau impliqué dans les recherches en France sur le
stockage souterrain). Différentes valeurs de l’humidité relative contrôlée (50%, 60%,
70%, 80%, 90% et 100%) ont été considérées. En raison de la symétrie isotrope
transverse du matériau, nous avons été amenés à développer une procédure spécifique
de dépouillement des essais décrite dans la sous section qui suit.

4.1. APPROCHE DE DÉTERMINATION DES PROPRIÉTÉS ÉLASTIQUES
D’UN MILIEU ISOTROPE TRANSVERSE

De manière classique, le milieu isotrope transverse est caractérisé par cinq
paramètres élastiques (E1, E2, ν12, ν23 et G12). La méthode de dépouillement mise
en œuvre est basée sur la mesure  de modules d’indentation à partir de deux tests
effectués à l’aide du système MICROPE. Le premier test est réalisé suivant l’axe
de symétrie X1 (module M1) tandis que le second est effectué suivant un axe (X3)
se trouvant dans le plan d’isotropie (module M3) (voir figure 5). A partir des
solutions théoriques établies par VLASSAK et NIX [6], et par HANSON [4], en se
basant sur la fonction de Green associée à un milieu isotrope transverse, on
obtient des relations entre M1 et M3 en fonction des 5 coefficients élastique
recherchés.

X2

X1

X3

X2

X1

X3

Fig. 5. Directions considérées pour la mesure des modules d’indentation (M1 et M3)

La fonction de Green peut être exprimée en considérant les cordonnés polaires (r et q):

ρ
ρη H

=)( (4)

avec H une constante dite de Green et dépendant des paramètres élastiques du
milieu:
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Dans (5), les notations réduites suivantes ont été utilisées:

 CC 222222 = , CC 112212 = , CCC 2121313166 == , CCCC 12112221 . 〉= , CC 111111 = . (6)

On notera que les relations entre les composantes de la matrice de rigidité et les
modules d’ingénieur sont les suivantes:

 kEC 1
2
12111 ..4 ν+= , ν 12112 ..2 kC = , kGC 12322 += , kGC 12323 +−= , GC 1266 = , (7)

k1 est le module de compression hydrostatique:
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HANSON [4] a exprimé le module d’indentation en fonction des paramètres
élastiques du milieu étudié en utilisant l’expression de M1 avec la constante de Green,

H
M

π
1

1 = :
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Quant au module d’indentation M3 il peut être exprimé par (cf. VLASSAK et NIX
[6]):
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où H2 (q = 0) est égal à H défini par (5) et H3 
 (q = 90) est la constante de fonction de

Green pour un milieu isotrope avec les constantes élastiques C22 and C23.
• On notera que M21 peut être interprété comme un module d’indentation obtenu

à l’aide d’un test de microindentation dans un solide isotrope.
• De manière similaire, M23 s’interprète comme un module d'indentation dans la

direction x1, en supposant que les propriétés élastiques dans la direction x2 sont les
mêmes que dans la direction x3.

La méthode de dépouillement intègre également la relation de St Venant (1863):

GEEE 121

12

21

1.211
=++ ν . (13)

En se servant des relations ((6) à (13)), on dispose ainsi d’un système d’équations
ayant la forme suivante:

M1 = f (E1, E2, G12, ν12, ν21, ν23),

M3 = f (E1, E2, G12, ν12, ν21, ν23),

GEEE 121

12

21

1.211
=++ ν    avec   

2

121
12 E

Eνν = .

Les mesures d’indentation ne fournissant que les valeurs de M1, et M3, nous ne
disposons donc que de quatre équations pour six inconnues. Afin de réduire le nombre
d’inconnues, nous avons effectué une étude de sensibilité qui a permis de vérifier
l’effet négligeable des valeurs de ν21, et ν23 lorsque celles-ci varient entre 0.1 et 0.4;
l’écart relatif observé est de l’ordre de 5%. En fixant les valeurs de ν21, et ν23, on se
ramène au système d’équations suivant:

M1 = f (E1, E2, G12, ν12),
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M3 = f (E1, E2, G12, ν12),

GEEE 121

12

21

1.211
=++ ν    avec   

2

121
12 E

Eνν =

dont la résolution analytique a été réalisée à l’aide du logiciel de calcul formel
(MAPLE 8).

Cette méthode de dépouillement a été testée sur une roche isotrope transverse (le
schiste). Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 1; on observe une bonne
concordance avec les résultats issus de tests mécaniques réalisés par Hammade
(1992).

Il convient également de noter que la méthode d’indentation permet de trouver la
valeur de G12 sans passer par des tests supplémentaires.

T a b l e a u 1

Comparaison entre les résultats MICROPE et les tests mécanique classiques

E1 (MPa) E2 (MPa) ν12 G12 (MPa) ν 21 ν 23

Microindentation 26450 113400 0.11 23000 0.4 0.2
Test compression
(Hammade, 1992) 32000 117000 0.175 20000 0.39 0.12

Les figures 6 et 7 montrent l’influence du coefficient de Poisson sur les modules
de Young calculés.

20
21
22
23
24
25
26
27
28

0.1 0.2 0.3 0.4n23

E1
(G

Pa
)

n21 = 0,1 n21=0,2 n21=0,3 n21=0,4

80

85

90

95

100

105

110

115

120

0.1 0.2 0.3 0.4n21

E2
(G

Pa
)

n23=0,2 n23=0,4n23=0,3n23 = 0,1

Fig. 6. Influence des coefficients de Poisson
sur le module d’Young E1

Fig. 7. Influence des coefficients de Poisson
sur le module d’Young E2

4.2. APPLICATION

On se propose dans ce qui suit d’appliquer la méthode de dépouillement mise au
point à la détermination des propriétés élastiques d’échantillons à différents degrés
d’humidité relative.

 ν 21 = 0,1  ν 21 = 0,2  ν 21 = 0,3  ν 21 = 0,4
 ν 23 = 0,1  ν 23 = 0,2  ν 23 = 0,3  ν 23 = 0,4
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Principe de la méthode de resaturation. La méthode la mieux adaptée pour la
resaturation de matériaux à très faible perméabilité est celle par dessiccation, car
l'immersion directe dans de l'eau conduit à l'éclatement des échantillons sous l'effet
des forces capillaires.

T a b l e a u 2

Solutions salines utilisées

HrBocal Solution saline Théorique Effectif
1 K2SO4 (Sulfate de potassium) 98% 98%
2 KCl (Chlorure de potassium 85% 86%
3 NaCl (Chlorure de sodium) 75% 80%
4 KI (Iodure de potassium) 70% 75%
5 NaBr (Bromure de sodium) 59% 60%
6 MgCl2⋅(6H2O) (Magnésium chlorure) 33% 46%

La méthode de resaturation consiste donc à utiliser des solutions salines
sursaturées qui vont imposer une hygrométrie constante (après stabilisation) même
après un échange gazeux (voir figure 8). Les produits utilisés pour les solutions sont
les suivants (cf. tableau 2).

Enceinte

Echantillon

Solution saline

Fig. 8. Schéma de l’enceinte d’impositionde l’humidité relative

Les solutions sont composées d’environ 20–40 g de chaque produit (cf. tableau 2)
ajouté à 50–100 g d’eau, le tout dans des enceintes de 0.75 à 1 litre. Le dosage a été
effectué par ajouts successifs de produit jusqu'à avoir sursaturation durable.
L’hygrométrie est mesurée à l'aide d'un hygromètre FISCHER (Hr de 25 à 100% avec
une précision de ± 3%). Il faut noter que la différence entre le degré de  saturation
théorique et effectif est due à l'impureté de la solution et que  les résultats qui seront
pris comme référence dans l’étude sont les valeurs effectives.
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L’argilite considérée provient d’une carotte prélevée à 15 m de profondeur et
a une humidité naturelle variant entre 60 et 70%.

Nous avons fait des tests d’indentation juste après l’ouverture de l’échantillon
(humidité initiale de roche); ces tests nous ont donné les valeurs de modules d’Young
qui correspondent à l’humidité initiale de la roche.

Après avoir laissé les échantillons dans les bocaux pendant deux mois, nous avons
fait les tests d’indentation, puis utilisé les deux méthodes de dépouillement qui suivent:

• Un dépouillement basé sur l’hypothèse d’isotropie qui peut être justifiée par la
faible anisotropie attendue pour l’argilite du Callovo Oxfordien: le dépouillement des
mesures correspondant à chaque orientation est réalisé en considérant le milieu est
isotrope.

• Une interprétation des mesures prenant en compte l’isotropie transverse du
matériau.

Résultats. Les résultats sont  présentés sur la figure 9 sous la forme des valeurs de
module de Young en fonction de l’humidité relative, où PAR et PER correspondent
respectivement aux orientations parallèle et perpendiculaire à l’axe de symétrie
matérielle de la roche.

On remarque que plus l’humidité relative est importante, plus le module d’Young
est faible. Les deux points gras indiquent les valeurs de module de Young
correspondant à l’humidité relative initiale de l’argilite obtenues par un dépouillement
isotrope des tests de microindentation.
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Fig. 9. Influence de l’humidité relative sur le module de Young

La deuxième remarque est la suivante: plus l’argilite de l’est est saturé, plus nous
pouvons considérer que cette roche est isotrope.

Dans le cas de l’argilite, les valeurs de E obtenues à l’aide d’un dépouillement
isotrope étant proches de celles obtenues en tenant compte de l’isotropie transverse,

E 
(M

Pa
)
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un dépouillement isotrope des tests de microindentation s’avère ici d’une précision
suffisante.

De plus on reporte sur la même figure les résultats obtenus par CHIARELLI [14] qui
a fait des tests mécaniques sur une argilite de l’est dont la profondeur est 459 m: les
trois points reportés correspondent à trois degrés d’humidité relative (50, 64, et 70%).
Précisons également que les tests mécaniques ont été réalisés selon l’axe
perpendiculaire à l’axe de symétrie.

En comparant les résultats obtenus par microindentation et ceux de CHIARELLI
[14], on observe une bonne concordance globale, avec une légère différence que l’on
peut attribuer à la différence de la profondeur des échantillons.

5. CONCLUSIONS

Cette étude a permis de confirmer que le test de microindentation développé peut
être adapté de façon fiable pour déterminer les propriétés mécaniques des roches
isotropes transverses. Il s’agit d’un test rapide ne nécessitant qu’une faible quantité de
matériau. Ce test de microindentation a pu être utilisé pour caractériser le degré
d'endommagement des roches. Il doit cependant être amélioré pour déboucher sur une
détermination quantitative des paramètres d’endommagent.
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