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Caractéristiques mécaniques et matériaux
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Déformation

Force appliquée

Pression isostatique de la matrice sur la particule
Fréquence de sollicitation

Pulsation, pulsation propre et pulsation de résonance
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Température, température a I'état

Temps, temps a l'instante
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Module conservatif

Module dissipatif

Module relaxé

Module instantanée
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Coefficient de Poisson

Angle de déphasage, angle de déphasage du matériau
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Introduction

Qu'il s'agisse d’améliorer la cohésion entre charge et imatdes matériaux composites
(formulation-procédé) ou d’évaluer la dégradation d’'urtériau soumis a des conditions envi-
ronnementales séveres (hygrométrie, thermique, méaansgimique,...), la science des mate-
riaux, dans son ensemble, nécessite des moyens d’analglseseivi de I'évolution des com-
portements mécaniques endommageables. L'identificatiamothportement mécanique global
d’'un matériau composite par des techniques d’analysetoibeaest un enjeu majeur compte
tenu du caractére non destructif de ce type d’essais. Gén#rat, ces méthodes expérimen-
tales rendent compte a la fois de la rigidité de la structtdueomportement amortissant du
matériau, caractérisant ainsi son comportement visciglias

Plus spécifiguement, le comportement amortissant globalntgtériaux composites tra-
duit les dissipations internes se produisant a difféereatdelles qui dépendent des proprié-
tés viscoélastiques des différents constituants et desopf&nes de friction aux interfaces
charges/matrice. La nature, la répartition, la géométrle graitement de surface des charges
sont autant de paramétres susceptibles de modifier le céenpemt dynamique global du ma-
tériau. Les performances mécaniques des matériaux corapaipendent non seulement des
caractéristiques meécaniques des charges et de la maiiliséas, mais aussi de la qualité de
l'interface entre ces deux constituants. Ainsi, une maevadhésion interfaciale entraine géné-
ralement une modification du comportement du compositepeii Etre assimilée a un endom-
magement global pour le matériau.

Le but de cette étude est de proposer un moyen de carad@risgpide de 'endommage-
ment de matériaux composites a matrice polymeére a partiatiyaes mécaniques vibratoires.
Plusieurs techniques expérimentales non intrusives, centdiines reposent sur I'analyse des
fréquences de résonance de la structure, sont présentgesalanémoire. Parallelement au
développement et description des moyens d’analyses nugesmicette étude s’intéresse a la
réalisation de matériaux composites modeles. En effet,dtrise des parametres de formu-
lation et de mise en oeuvre permet une corrélation direate s résultats des essais. Les
propriétés viscoélastiques de matériaux compositecphaties sphériques a matrice polymeére
amorphe sont ainsi analysées. Ces matériaux modeéles sde/egférence dans la validation
des méthodes d’analyse mises en place.

Ce mémoire se compose de quatre chapitres.

Dans le premier chapitre, une synthése bibliographiquegpoota trois parties. Dans la pre-
miere, nous abordons rapidement la notion de matériaux osites et présentons les différents
parametres prépondérants dans la composition de ces awxtéEnsuite, nous dégageons les
objectifs et les orientations précises de notre étude. Mous intéressons dans une deuxiéme
partie aux comportements viscoélastiques des matériampasites. Nous attachons une im-
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Introduction

portance particuliére a la description des phénomeneostiacturaux engendrant le compor-
tement viscoélastique des matériaux polymeéres. Suit wrseptation des comportements ther-
momeécaniques et mécaniques des polymeéres a I'échelle secapigue. Dans une troisieme
partie, un état de I'art est réalisé, présentant les camadies méthodes d’analyse thermo-
dynamique et vibratoire a fournir des informations sur lenportement viscoélastique d’'un
composite. De méme, ces méthodes d’analyse sont utili®égdgdétection et la caractérisa-
tion d’'une dégradation dans un matériau ou une structunélisation de modéles analytiques
d’homogénéisation (Voigt et Reuss, modeéles basés sur ldéone d’Eshelby) permet d’es-
timer I'évolution des propriétés élastiques en fonctiorddirents paramétres, notamment la
fraction volumique de charge. L'extension de ces modelasdsiés a I'association de matériaux
viscoeélastiques apporte des indications sur le comporteamortissant du matériau composite
résultant. D’autre part, le plan d’expérience élaboré end/optimiser le nombre d’essais sur
les matériaux modéles est présente ici.

Le deuxieme chapitre est consacré d’'une part a la mise emedas matériaux composites
modeles, et d’autre part a la présentation des méthodes etitiss expérimentaux utilisés dans
I'étude de ces matériaux. La fabrication des matériaux amitgs fait intervenir deux procédés,
I'extrusion et I'injection, jouant un réle important suislropriétés des matériaux. Ces outils
expérimentaux ont été pour certains d’entre eux, dévebppéalibrés durant la thése, et sont,
pour d'autres, basés sur des normes ISO (comme les essactient quasi-statique). Nous
avons mis en place un banc de mesure pour la réalisationatbeds fluage par lacher. Les
essais en dynamique sont réalisés soit sur des visco-anatyde série, soit sur des bancs
d’analyse modale expérimentale.

Au troisieme chapitre, nous présentons les résultats Empataux obtenus sur le matériau
polymeére constituant la matrice, le polyméthacrylate déhgié (PMMA). La complémenta-
rité des méthodes d’analyse utilisées dans une étude appiefdes propriétés mécaniques
de ce polymére, a permis de caractériser le comportemerdélastique du matériau : la dé-
pendance des parametres mécaniques aux fréquences ditasiolfis est présentée dans cette
partie. L'analyse modale expérimentale constitue un qérmettant la détection d’'une mo-
dification de la structure ou du matériau. Les résultatmig sur des plaques fissurées sont
présentés, ils permettent de rendre compte d’'une dissipdinergie dépendante d’une surface
frottante.

Nous consacrons le dernier chapitre a I'étude des matédamposites modéles a partir
des méthodes d’identification présentées au deuxiémetohapianalyse du comportement
élastique par des essais de traction confirme la dépendamoedlle élastique a la fraction vo-
lumique de charges, prédite par les modéles analytiquesribénéisation. L'étude des faciés
de rupture au microscope électronigue a balayage permeigée yisuellement de I'état des
interfaces charges-matrice et . Cette approche nous pdamendre compte visuellement de la
nature cohésive des charges avec la matrice. Les techrdtaresyse vibratoire sont utilisées
pour mettre en évidence l'influence des différents parasédtels que la fraction volumique et
la taille des charges, ou les traitements de surface deged)asur les propriétés mécaniques
des matériaux composites.

Nous terminons la présentation de ce travail par une coiodggnérale, dans laquelle nous
rappelons le cadre de I'étude, les principaux résultatsrafst sur le comportement des maté-
riaux composites. Des perspectives sont également preppséir la poursuite de ce travail sur

16
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I'étude de la cohésion interfaciale des composites a chgngeiculaires et a matrice polymere,
a partir de méthodes vibratoires.
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Chapitre 1

Polymeres et matériaux composites

1.1 Geénéralités sur les composites

1.1.1 Caractéristigues générales

Dans de nombreux domaines tels que I'aéronautique, I'aenéntiautomobile, le génie
civil, les transports, le médical, etc ..., I'utilisatioesimatériaux composites est en constante
progression. Cet engouement n’est pas un hasard mais ulopigement judicieux soutenu par
des intéréts techniques et économiques.

Les matériaux composites sont des assemblages de deuxsteupfproduits élémentaires
non miscibles de natures différentes. La complémentadggdifférents constituants permet
d’aboutir a un matériau dont les performances sont géméeaieun compromis de celles des
constituants (pris séparément).

Ces matériaux peuvent se présenter sous différentes fayémesalement dépendantes de
la géométrie du renfort (particules, fibres longues ou esuritroduites dans les tissus...). Les
composites qui nous préoccupent ici, font partie de la fardiéks composites dits particulaires.
Pour ces derniers, la matrice conserve la disposition g&mué des renforts et leur transmet
les sollicitations auxquelles elle est soumise. Ces nateisont hétérogenes a I'échelle micro-
scopique mais sont considérés macroscopiquement comnugeoes ([6], [16], [29]).

Les matériaux composites sont développés et choisis pangrdaractéristiques mécaniques,
thermiques, chimiques, etc... Les propriétés obtenuesgameralement meilleures que celles
de la matrice seule. Bien évidemment, il est impossible deirdensemble de ces propriétés
dans un méme composite ([55]) mais, par rapport aux carsibggies recherchées, on peut
trouver des solutions optimales.

La progression des connaissances sur les différents matémnstitutifs permet un contréle
permanent des différents parametres de conception, ceppuireeffet d’améliorer considéra-
blement les propriétés des matériaux composites réssiliagg matériaux ainsi obtenus sont de
plus en plus performants dans les différents domaines Licapipn.

Dans leur utilisation, les matériaux composites sont seuandifférents phénomenes de dé-
gradation, qu’ils soient d’ordre mécanique, chimique antphysique. Depuis de nhombreuses
années, on s'intéresse a l'analyse de leurs propriétésitimécaniques et a la modélisation
de leur comportement. Les différentes études expérimentailisant des méthodes d’analyses
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non-destructives permettent de suivre le comportementigfvde matériaux composites sou-
mis a des dégradations.

<—1+—— Matrice

o ®
' ‘ ‘ ‘¢7 Charge
o

FIG. 1.1 — VER d’'un matériau composite constitué d’'une phassodiinue (charges) et d’'une
phase continue (matrice)

Dans notre étude, nous nous intéresserons au cas de mat@mposites dans lesquels les
charges particulaires (ou renforts) sont directemenggs dans une matrice polyméfigire
1.1).

Les propriétés du composite résultent directement descgdieses constituants ; de la distri-
bution des charges dans la matrice et de I'interaction éggreonstituants, etc ... Pour décrire le
matériau composite, il sera nécessaire de spécifier laendés constituants et leurs propriétés,
la géométrie et la distribution des charges, la nature diefface charge-matrice.

Les composites peuvent étre formés d’un nombre relativemmgrortant de constituants, ce
qgui complexifie considérablement leur étude. Dans le caglmotie travail, nous nous concen-
trerons sur I'étude des matériaux composites a deux phelsagyé d’'une seule nature et ma-
trice).

La fraction de charges dans la matrice est un des paramétersrinants des propriétés du
matériau composite, car elle fait intervenir un volume adoe et une surface de contact (inter-
face charges-matrice). Pour une concentration donné&atition des charges dans la matrice
constitue également un parameétre aussi important. Unetitepauniforme des charges assu-
rera, a I'échelle macroscopique, une certaine « homog&néilu matériau. Cette hypothese
simplifie considérablement les probléemes de modélisatiométériau composite. Les mau-
vaises répartitions spatiales (ou dispersions) des chalges la matrice (constitution d’agré-
gats, zone dépourvue de charge, zone dite de gomme ocqgussgntées par [52figure 1.3,
affecteront directement les propriétés mécaniques, ilsmar des zones pauvres en renfort et
diminuant nettement la résistance du composite.

Les renforts se présentent généralement sous deux forifié@seies, les fibres plus ou
moins longues et les charges particulaires (sphériques)ptopriétés du composite résultant
different en fonction de la géométrie des charges caraégsipar leur forme, leur taille et leur
orientation notamment pour les fibres. Si 'ensemble de aesmpetres concourent a déterminer
les propriétés du composite, les modélisations desceiptive tiennent compte que de certains
parameétres de formes, de tailles et d’orientation des fithr@snodélisation des renforts est
schématiquement approchée soit par des spheres pourtieslear soit par des cylindres pour

20



1. Polyméres et matériaux composites

Faible dispersion Faible dispersion
Faible distribution Bonne distribution

Bonne dispersion Bonne dispersion
Faible distribution Bonne distribution

FIG. 1.2 — lllustration de la distribution et de la dispersios dharges dans la matrice [52]

les fibres. La concentration de charge est habituellemestrée par une fraction volumique
ou une fraction massique.

1.1.2 Problématique des matériaux composites
1.1.2.1 Interface et interphase

Le rble essentiel des zones interfaciales est d’assureansfért de charge entre la matrice
et le renfort. L'interface se formant au cours du procédé méml’élaboration du composite,
le contréle de ce procédé est d'importance majeure : conttioh des surfaces, phénomeénes
de diffusion, gradients thermiques... sont autant de petr@s qui influent sur la constitution de
l'interface [25].

Cette interface est souvent considérée comme la surfagendigct entre la charge et la ma-
trice. La mécanique de la matrice n’est en réalité connudmsemparfaitement a proximité
des particules ou des fibres [25]. Pres de I'interface et sarfaible distance, la structure de la
matrice peut étre différente du coeur. Cette zone, appeléBigermanweak boundary layers
[7], peut étre le lieu ou se concentrent les défauts : pa&@tihumidité, couches de réactions
chimiques, gradients de composition, modification de textuwistalline. Par conséquent, I'in-
terface peut étre considérée comme une zone d’interact@gmmeée interphase, et non pas
une simple surface de contact [2]. Généralement, les chagat associées a des agents de
couplage (ou traitement de surface) pour améliorer la ¢ohésl’interface.

L'interphase est la zone ou s’effectue précisément le feainde charge de la matrice vers
le renfort. On retrouve dans la littérature de nombreuxatawelatifs au transfert de charge
matrice/renfort, par une modélisation de Cox ou de Kellye@as travaux soient de nature
expérimentale ou théorique, ils portent sur un grand nonidparametres, tels que la géomeétrie
des renforts, le facteur de forme, le traitement de surfadeaction volumique de renfort,...

Nous pouvons nous appuyer sur les travaux de Goodier [313 étudié la répartition des
contraintes autour d’une particule sphérigue rigide na@a¥es une matrice infinie soumise a un
chargement en traction uniforme. Une modélisation micican&ue montre qu’il y a concen-
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tration de contraintes aux péleglre 1.3. La concentration des contraintes est maximale a
proximité de la particule et diminue progressivement si ‘@ogne de celle-ci. Une grande
partie des modéles utilisés dans I'étude des comportem@taniques des matériaux compo-
sites, ne considére pas la notion de décohésion entre lecenatita charge. Il s’agit de modeéles
cohésifs garantissant une continuité des déplacemenigdhstituant a I'autre.

Td

|3

FIG. 1.3 — Distribution des contrainte§ (ecteur des contraintes) dans la matrice au voisinage
d’une particule sphérique rigide de rayama une distancd de la particule

L'introduction de renfort, dont le coefficient d’expansitirermique et les propriétés élas-
tiques different de ceux de la matrice, engendre des camtiemts de contraintes localisées a
I'interface lors de la mise en oeuvre des matériaux come®esit

Les contraintes résiduelles internes proviennent duiteteala matrice et de la différence
des coefficients d’expansion thermique lors de la phasefa@dissement apres cuisson. Dans
le cas d'une particule sphérique noyée dans une matricégndiette particule se trouvera dans
un état de tension triaxiale si son coefficient d’expansimmrhique €,) est supeérieur a celui
de la matrice ). Ces contraintes résiduelles dans la matrice sont desagatiels de tension
dans la direction tangentielle et de compression danséathn radiale poua < oy, (cas de
bille de verre). Le coefficient de dilatation thermique pane matrice polymere est de I'ordre
de 104 K1 alors que celui du verre est proche de1& 1

Ces contraintes, pour le cas d’'une particule sphériqueendgés une matrice infinie, sont
données par la relation suivante [68] €t p représentent respectivementiatriceet laparti-
cule) :

(1.1)

ou P est la pression uniforme agissant sur la particojest ag les contraintes radiales et tan-
gentielles dans la matricg, et Ey, modules d’Youngy, etvm les coefficients de PoissofAT
la variation de température entre la cuisson et la fin duidif®ement.

Dans le cas d’'un matériau composite constitué d’'une mapiatgmere et de charges mi-
nérales (verre), la contrainte radiadg peut atteindre en compression quelques centaines de
MPa.
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1.1.2.2 Traitement de surface

Afin d’améliorer la cohésion entre les différents constitisadu matériau composite, les
fabricants font appel a des agents de couplage. Mais nowspsuetrouver dans le domaine du
Génie Civil, notamment sur les bétons, I'utilisation d’agéde couplage permettant d’améliorer
la cohésion entre les granulats et la matrice cimentaire.

Dans le cas de charges minérales (fibres ou microbilles de)yees agents de couplage
sont de type silane. Les silanes sont des molécules bitomalles organosilicées dont le but
est de former un pont de liaisons chimiques insensiblesaa lntre les charges et la matrice.
Ces agents de couplages se composent généralement :

- d’un groupe organofonctionn& compatible avec la matrice utilisée,

- d’'unefonction hydrolysablalcooxy (-OR’), capable de conduire des liaisons chimigves
la charge par le biais de la formation de réseaux siloxais#sJ-SI-),

- d’'unechaine hydrocarbonnéstable de longueur variable.

La liaison avec le polymére s’effectue avec le groupemeagarigue R, comme le montre
lafigure 1.4

Bille de Verre traitée  Polymére

Q&
/
/%\ \
N
OR’
or
O-SI-R
OR’
\o\/OR‘

/ \9/\'9

o, /OR’

b

%
FIG. 1.4 — Liaisons silane, charge/matrice

Le premier mode d’interaction silane/matrice serait lssba chimique. Mais Plueddemann
[63] émet I'hypothese, pour des silanes ne réagissantsve&sla matrice, d’'un autre mode
d’interaction par interdiffusion de chaines et couplaggspiue grace a des enchevétrements et
des liaisons hydrogénes, créant ainsi un réseau intergghgtire 1.5.

Nous pouvons considérer le cas ou la charge est dépourvgent’de couplage. Le verre
et le polymere n’ayant aucune affinité entre eux, aucun peniaisons entre la charge et la
matrice ne peut théoriquement étre créé. Il est facile djimer que les transferts de contraintes
ne s’'operent pas de la méme maniére que dans les cas ou deslpdidisons sont présents.
Nous pouvons pressentir des modifications au niveau desptnes mécaniques pouvant, peut
étre, différencier les composites selon que l'interfadel#s « cohésive » ou « non-cohésive ».
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FIG. 1.5 — Couplage silane-matrice par enchevétrements [63]

1.1.3 Conclusion et objectifs

Cette bréve présentation des matériaux composites a pdligestifier les différents élé-
ments prépondérants a prendre en compte pour I'étude deatésamx. De maniére a estimer
les propriétés mécaniques de ces matériaux composites, ikeessaire de bien comprendre
les effets introduits par les renforts. En effet, la sefiggiles parametres mécaniques est direc-
tement liée a la taille des renforts, en termes de propoviddumique et de surface de contact,
ainsi gu’a la nature des différents agents de couplage.

La connaissance parfaite des différents constituants Isedtie une nécessité, notamment
pour la matrice. C’est pour cette raison gue nous nous a&ttanksection 1.2a décrire les dif-
férents phénomenes a l'origine du comportement des maxguaymeres. En effet, le matériau
composite hérite directement de certaines propriétés deteace, notamment son comporte-
ment viscoélastique. Nous verrons en détails I'étude desimgmes microstructuraux régissant
ce comportement.

Dans lasection 1.3une synthése bibliographique présentera les différenétsodes d’ana-
lyse des matériaux composites.

1.2 Viscoélasticité des matrices polymeres

1.2.1 Mécanismes microscopiques de déformation

L'étude et la connaissance des mécanismes microstrugtg@t trés importantes pour
comprendre le comportement thermomécanique des polynigtes font I'objet de nombreux
ouvrages, tels que ceux de C. G’sell [32] et P. Combette P@]r cette raison, nous attacherons
une attention particuliére a présenter ces mécanismesstrigcturaux qui sont a I'origine de
phénomenes moléculaires engendrant un comportemenglastigue. L'analyse de ces phé-
nomenes permet de caractériser le comportement des niatpalymeres, mais peut s’étendre
aux matériaux composites a matrice polymere.

Les forces qui retiennent les atomes les uns aux autresgagisomme des ressorts liants un
atome a ses voisins, dans I'état solide. Ces forces sonviegquences des liaisons atomiques
qui assurent la cohésion du solide. Les propriétés d’unnmaateont donc dépendre de la force
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de ces liaisons :
- les liaisons fortes (ioniques, covalentes ou métalliques)
- les liaisons faibles (Van der Waals ou hydrogéne)

Les polymeéres possedent des liaisons fortes covalentasniggent entre eux les atomes
d’'une méme molécule et des liaisons de faible intensitéeajignt entre elles, les macromolé-
cules voisines. Compte tenu du caractére sinueux des nedéelotes), les liaisons faibles
existent non seulement entre les atomes de deux moléculEises mais aussi entre deux
atomes d’une méme chaine rendue voisine a cause du reptidesemolécules.

Dans le cas des macromolécules qui contiennent plusiedlisrsid’atomes (et donc de
chaines d’atomes tres longues), il existe un grand nombcesiiaisons de faible intensité.

On verra que dans beaucoup de cas les propriétés mécanigngstymere sont gouver-
nées par les liaisons faibles entre molécules, puisquerdeeies qui constituent la cohésion
intermoléculaire.

Les molécules sont constituées de longues chaines d’atgéreralement de carbone, for-
mant le squelette de la molécule sur lequel sont fixés d'siatiemes de H, O, N, CI, S... ou de
groupements d’atomes appelés groupements latéraux.

Les polyméres sont Iégers et généralement ductiles ; iiste@é mal aux hautes tempéra-
tures contrairement aux céramiques. Leurs propriétésmpess dépendent de I'architecture
des chaines atomiques. On distingue les polyméres thesstaples dont la plasticité croit avec
la température, les polyméres thermodurcissables, ggialdisés notamment dans les maté-
riaux composites, et enfin les élastoméres ayants des @r@pliyperélastiqgues remarquables.

1.2.2 Structure et propriétés des polymeres

1.2.2.1 Organisation d’'une macromolécule

Macromolécule et unité constitutive

Un polymeére est une substance composée de longues chait@silaioes appelées ma-
cromolécules. Une macromolécule résulte de I'enchainepanliaison covalente, d’unités
constitutives (groupes d’atomes) appelées monoméresxBample dans la molécule suivante :

o AAAAAAAAA . =[—A],

l'unité constitutive est A ; elle est formée d’un groupe diaes qui se répete. A I'échelle
d’'une centaine de nanometres, la plupart des macromotésalprésentent sous forme de fils
longs et souples. Ces longues molécules souples confaneqtodymeres leur atout principal
qui réside dans la facilité de mise en oeuvre et leur granéterdabilité. Les réactions chi-
miques qui permettent de passer d’'une monomere a la mactounhek= [—A—|,, du polymeére,
s’appellent polymérisation.

Lafigure 1.6donne une représentation en 2D et en 3D du méthacrylate digylnéCe mo-
nomere, lorsqu’il est assemblé donnera du polyméthaergdatméthyle, généralement connu
sous le nom de PMMA.
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(a) (b)

FIG. 1.6 — Représentation moléculaire en 2D (a) et en 3D (b) du RMM

Généralement, nous procédons a la mesure de la distrillggomasses moléculaires moyennes

viscosimétriquedlv qui qualifie la longueur des chaines macromoléculaires. édaue utili-
sée pour déterminer cette masse moléculaire est exposémexe A

Ainsi en étudiant la masse moléculaire moyenne viscosiqui&y nous pouvons constater
une éventuelle dégradation (raccourcissement des mal&ounhes) du polymeére lors de sa mise
en oeuvre ou lors de son utilisation par exemple.

Architecture d’'une macromolécule

On définit plusieurs architectures différentes pour legmeélres, les polyméres a molécules
linéaires, les polyméres a molécules ramifiées et ceux acmekeréticulées.

En général, les polyméres sont formés de molécules ditaites dont le squelette principal
de la chaine est constitué par des atomes de carbone ou péned’'groupes d’'atomes. Ce
squelette comporte alors deux extrémités.

Les molécules linéaires peuvent étre flexibles et soupkest souplesse provient de la fa-
cilité avec laquelle les groupements atomiques ou les segmeoléculaires peuvent effectuer
des rotations autour des liaisons covalentes. L'arrangesmatial des chaines et leur capacité
d’orientation dans le sens des contraintes appliquéesidépedirectement de cette souplesse.

Le squelette macromoléculaire est formé de segments étamemnrigides comportant une
seule liaison covalente capable de rotation (appelé rodatee qui le rend peu flexible. En
général, les molécules linéaires ne forment pas de résekmeansionnel stable. Elles sont
enchevétrées et forment des noeuds physiques ou chimigaissr(s secondaires de type Van
Der Waals ou hydrogene) de réticulation qui peuvent disparaoit par faible élévation de la
température, soit sous contrainte mécanique faible. Cédcules constituent principalement
la famille des polyméres appelés thermoplastiques.

De petites molécules identiques sont branchées latératesne le squelette de la chaine
principale. Ce sont des ramifications qui se caractérisanigur nombre et leur taille. Les
molécules ramifiées comportent plusieurs extrémités, ansmpus de deux. De nombreuses
propriétés physiques sont modifiées par I'architectureémgdéire comme la densité, la tempé-
rature de fusion, la température de transition vitreuse...
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1.2.2.2 Etat des polymeres

Il existe quatre grandes familles usuelles de polyméres :

les polyméres naturels

les polyméres thermoplastiques

les polyméres thermodurcissables
les élastomeéres

Dans notre étude, nous nous intéressons plus particukértesnun polymere de la famille
des thermoplastiques.

Les polymeres thermoplastiques

Les polymeres thermoplastiques sont constitués de matgoumies linéaires ou ramifiées.
La cohésion entre les chaines moléculaires est assuréepdinisons secondaires (Van der
Waals ou hydrogéne). lIs sont sensibles a I'effet de la teatpée et des solvants.

Certains de ces polymeéres sont semi-cristallins ; ils eomint alors des régions cristallines
ordonnées et des zones amorphes, ils sont biphasés. 3'aaineé complétement amorphes;
dans ce cas ils sont monophadiguie 1.7.

Les polymeéres sont rigides a basse température et leutégitninue par élévation de la
température. lls acquierent une grande plasticité a chagd eamollissent si la température
est supérieure a la température de transition vitr@ys€ette température est liée directement
a la phase amorphe. Ce processus est réversible et peuégéte plusieurs fois sans trop
d’altération des propriétés du matériau. lls sont ainsidac mettre en forme par chauffage
jusqu’a fusion si nécessaire, puis moulage par injectioexttusion, suivi d'une solidification.

FIG. 1.7 — Schéma de la structure d’un polymére amorphe (pelajeil’'un polymere semi-
cristalin (b), d’'un polymere réticulé (c)

Domaine d’état structural

Lorsque la température augmente, un polymeére peut travguatre domaines d’état struc-
tural délimités par trois températures caractéristiques :

- la température de transition vitreuggqui est observée dans la phase amorphe du polymere
- latempérature de fusiofy qui ne concerne que la phase cristalline du polymére

27



1. Polyméres et matériaux composites

- latempérature de décomposition thermidyeou les liaisons covalentes du squelette des ma-
cromolécules commencent a se rompre sous l'action de lawhfalurnie aux molécules.

Lorsqu’on éleve la température, I'énergie thermique faaux molécules augmente leur
mobilité. En effet, les rotations autour des liaisons C-Gquelette des chaines deviennent de
plus en plus faciles, puisque I'activation thermique pdrdeepasser d’'une conformation a une
autre. Le nombre de liaisons de faible intensité entre ldgecnées diminue au fur et & mesure
gue la température augmente, ce qui libére des mouvememdsutares. En effet, la chaleur
est capable de briser une partie de ces liaisons faibles.

Dans les basses tempeératures (inférieug3,de polymere se trouve a I'état solide vitreux.

Cela confére en général a tous les polymeéres, une bonnééigide résistance mécanique
correcte et une faible capacité de déformation. L'élastiest d’origine enthalpique avec un
faible déplacement des unités constitutives par rappeuradosition d’équilibre.

Lorsqu’on éleve la température pour atteindigela mobilité des chaines moléculaires dans
la phase amorphe conduit a I'état caoutchoutique.

Dans cet état, la phase cristalline lorsqu’elle existeyalige pas avec la température ; elle
conserve sa structure et reste identique a celle des basspératures<Tg).

Par contre, la phase amorphe voit constamment son organisabléculaire changer par
un déplacement des molécules, da soit a I'activation themisoit a la sollicitation appliquée
(contrainte). Ce changement d’état par rapport a I'étaewit est accompagné d’une rupture
d’'une partie des liaisons faibles entre les molécules pigaitaan thermique, et d’'une augmen-
tation importante du volume du polymeére. Il en résulte urande facilité de mouvement des
molécules.

Cette mobilité permet un déploiement des chaines dans sedgefa contrainte appliquée
entrainant une déformation (entropique). Lorsque la edmt est relachée, il y a retour a I'état
initial dont la mémoire provient des noeuds de réticulafjphysiques, chimiques, ...), s'ils
existent. Ce retour a I'état initial est d0 & la contracties cholécules qui cherchent a se mettre
sous forme de pelotes en augmentant leur entr8pigallongement possible du matériau sera
d’autant plus élevé que le taux de réticulation est faibésst@ dire que la longueur des chaines
entre deux noeuds de réticulation est grande. D’autre pialés noeuds de réticulation sont
supprimés, la mémoire de I'état initial disparait et la réilité de la déformation aussi.

Dans le cas des polyméres thermoplastiques semi-cistatlette mobilité dans la phase
amorphe confére une certaine élasticité a faibles coméimiet sous chargements plus élevés,
une grande capacité de déformation irréversible.

Au dessus de la température de fusign la disparition des phases crystallines conduit a
I'état fluide. Les noeuds d’enchevétrements ont disparuggation et les molécules glissent
les unes par rapport aux autres. Le matériau se comporgeadormme un fluide.

1.2.2.3 Structure des polyméres amorphes

Le matériau PMMA constituant la matrice polymeére de nos naig& composites se classe
dans la famille des thermoplastigues amorphes, représeates forme de monomere (2D ou
3D) sur lafigure 1.6

La mobilité des macromolécules, donc celle des unités itotiges qui les composent,
conditionne beaucoup de propriétés des polymeres amogbhestamment la viscosité. Elle
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est fonction de I'espace non occupé entre les unités cotngéis, la matiere étant d’autant plus
compactée que la température est basse. Cette mobilitérastérisée par le temps de relaxa-
tion T que met une unité constitutive (assimilée a des sphéresadethieD) ou une portion de
molécule mobile pour se déplacer d’'une distance compagedde diametr®.

Ce temps de relaxation varie beaucoup avec la températargi@éresse seulement au
cas ou la température est inférieurggac’est a dire que I'on se situe dans le domaine solide.
La mobilité moléculaire est alors trés faible et le tempsealaxation trés élevé. L'organisation
structurale, c’est a dire 'arrangement des unités caristits dans I'espace, n’évolue pratique-
ment pas avec la température. Il est aussi invariant avempg, on dit que le liquide est dans un
état figé, dans un état isostructural ou isoconfiguratioaiéchelle de temps de I'expérience.

A cet état solide, bien que I'organisation structurale figiée, il existe des mouvements
locaux 3 d’'unités constitutives et aussi quelgues mouvemantsllectifs induisant les mou-
vements moléculaires de plus grande envergure sur des temgss d’autant plus longs qu’a
température décroissante, on s’éloigndgléCe sont ces mouvements collectifs qui sont a I'ori-
gine du vieillissement physique. De nombreux modéleseinaiie cette mobilité moléculaire.

Ne respectant pas d’organisation précise, le polymeére @meqgoeut étre considéré, au ni-
veau macrostructural, comme un matériau homogene et figotro

1.2.3 Comportement thermomécanique des polymeéres
1.2.3.1 Spectrométrie mécanique

Pour étudier la mobilité moléculaire, nous allons cherchatentifier les phénomenes de
relaxation mécanique. En effet la relaxation mécaniquaatérise I'ajustement d’'un systeme
a de nouvelles conditions d’équilibre quand celle-ci estlifie par une variable externe. Le
retour a une situation pour laquelle le systeme retrouveangguration d’équilibre énergique-
ment plus stable, se fait par des mouvements moléculaiieggompagnent la réorganisation
et/ou un réarrangement des unités structurales.

Dans le domaine élastique et linéaire, pour un matériau hgemm et isotrope, la loi de
Hooke (unidirectionnelle) relie la déformati@ret la contrainte exercée par I'intermédiaire
du module de Young&quation 1.2:

o=Ee (1.2)
Pour un matériau viscoélastique, I'utilisation d’'une tiota complexe permet d’écrire sim-
plement le comportement viscoélastique. La loi de Hoékmiétion 1.3 est alors utilisée pour
déterminer le module compleke, [48] et [15].
o' =E"¢" (1.3)

La réponse de la structure soumise a des déformations silals® en régime stationnaire,
en termes de contrainte, s’écrit :

0 = Opsin(wt + o) (1.4)
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ou d est 'angle de déphasage.
Donc, en notation complexe :

£ = goe™ (1.5)

= ggd (1+9) (1.6)

*

o

De I'équation 1.3 :

E = ?(008(6) +isin(3))
0
E*=E +iE (1.7)

La partie réelleE’ du module complexe caractérise le comportement élastiqueatériau
et définit sa raideur. Il est appelé également module élsstig module de stockage. Il permet
de quantifier 'énergie emmagasinée et restituée au cosrsalicitations [71].

La partie imaginair€& représente le module visqueux ou module de perte. |l caiseté
comportement visqueux du matériau et quantifie I'énergsigée sous forme de chaleur [71].

Le rapport de la partie dissipative sur la partie consergagprésente le facteur de pente
qui constitue I'amortissement intrinseque du matériatdiesctement donné par le rapport :

n= % = tan(d) (1.8)
Il peut aussi étre déterminé a partir de I'angle de déphasage

O\

E'Nneo

<o

& €

€'1g,

FIG. 1.8 — Cycle contrainte/déformation elliptique pour un éni@u viscoélastique linéaire
A chaque fréquence, le module de perte décrit une relatiotraiate/déformation elliptique

(figure 1.9 :
0 = ReE*gpd™!) = E'gg(cogwt) — nsin(wt)) (1.9)
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Le nomfacteur de pertéraduit le fait quen correspond au ratio de I'énergie dissifgesur
un cycle de déformation parois I'énergie potentielle maximal, avec :

g2
V=FE=2 (1.10)
2
et
T @
Eq= / o:edt= E’nsgw/ sir?(wt)dt = ME'ne3 = n2nv (1.11)
0 0

La forme de I'ellipse qui décrit un cycle d’hystérésis chamgec I'évolution du facteur de
perten. Plusn est grand, plus I'énergie dissipEg est grande et plus la surface de I'hystérésis
est importante.

1.2.3.2 Influence de la température

Si I'on effectue des mesures sur un polymeére amorphe, erena@rg constante la pulsation
w de la sollicitation mécanique et en faisant varier la terapge, on observe un maximum
pourtan(d) et une chute du module conservatif E’ autour de la températartransitiony,
correspondant aux mouvementgollectifs des unités constitutivegure 1.9. Au maximum
du pic detan(d) et pour une pulsatiomimposée, la relation suivante est grossiérement vérifiée :

Wig~1 (1.12)

oU Ty est le temps de relaxation des molécules.

On voit que si la pulsatiom de la sollicitation augmente, le pic dan(d) se déplace vers
les hautes températures pour maintenir la conditionabpitition 1.12T, et Ty sont differentes
mais restent tres proches.

Aux basses températurdsn(d) est faible et les pertes mécaniques aussi. Mais dans ce
cas, le temps de relaxation des moléculgsst trop faible pour leur permettre de suivre la
sollicitation mécanique.

Cependant il existe des relaxations secondaires corrdapbid des mouvements locaux
rapides se produisant a des températures telles que leyps tie relaxation soient égaux a la
période de la sollicitation mécanique.

La relaxationy est souvent associée a des rotations de groupements agsnhaggraux (ou
radical R) portés par le squelette de la chaine et a lieu &ddasses températures.

La relaxation3 correspond a des mouvements localisés de quelques uniigtitgtives des
chaines principales qui basculent localement entre desgrasvoisines, n’entrainant pas de
déplacements de molécules. Il y a donc changement localrderosation des chaines. Parmi
les relaxations secondaires, la relaxafiarste la plus observable. Le domaine de température
et de fréquence ou cette relaxation s’opere se situe elaRdsT.

Le caractére viscoélastique apparait lorsqu’un mouvemeidculaire peut se libérer sous
I'action de la sollicitation mécanique imposée. Ces mowmisicorrespondent, pour les basses
températures (&), aux transitions secondaires, provenant des mouvenuaasi des unites
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constitutives de la chaine principale ou des mouvemetés groupements latéraux. Ces tran-
sitions secondaires se caractérisent par un petit effebéiastique et une variation faible du
module d’élasticité avec la température.

La figure 1.9représente les évolutions du module consenfatiet du facteur de perte
(tan(d)) d’'un polymére amorphe en fonction de la température. Naigduons bien les zones

d’état du polymere ainsi que les différentes relaxations’opérent les réorganisations molé-
culaires.

1GPa

Relaxation |
associée .
3 la . 100 MPa
transition
vitreuse

10 -

Log (tan §)

1024

Phénoménes de relaxations
sous -vitreuses

103 4 1 MPa

FIG. 1.9 — Evolutions du module conservéif et du facteur de pertegn(d)) d’un polymere
amorphe en fonction de la température

1.2.3.3 Principe d’équivalence Temps-Température

H. Leaderman (1941) suggére qu’il existe une équivalente ém temps ou une sollici-
tation est appliguée et la température ou se trouve le raatéiscoélastique. Il a constaté
expérimentalement qu’'une grandeur viscoélastique (neodelrelaxation, module complexe,
complaisance, ...), a température €levée et pour un temgalidgtation court, est identique a
celle obtenue en basse température, mais pour des tempsmpigs

Il est donc possible de superposer les grandeurs visciogglastd’'un polymére obtenues
dans une méme fenétre de temps (ou de pulsation), mais andeértgures differentes. Cette
superposition ne peut se réaliser qu’a condition de midtipEchelle des temps par un facteur
(facteur de translatioar) qui est fonction de la température. C’est le principe diegjence
entre le temps et la température. Il permet d’établir unelmde référence pour un polymere

donné appelée courbe maitresse. Cette courbe dépencedisgttde la température de réfé-
rence choisie.
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La possibilité de construire ces courbes maitresses eatliadtion graphique de la méthode
des variables réduites, traduisant I'équivalence engetiets du temps et de la température.
Une formulation analytique de ce concept est donnée panglestiéns suivantes :

G(T.0) = Pl gm.ant) (1.13)
PoTo T
et .
G* (T, f) = 2oL G (To,ax f) (1.14)
PoTo T

Ceséquations 1.1&t 1.14s’appliquent aussi bien aux modules de conservation qaleu f
teur de perte, et conduisent dans les deux cas a des facteglissements identiques, donnés
par 'équation 1.15

Williams, Landel et Ferry ([26]) ont observé expérimentadat que la variation du facteur
de glissemenay est donnée par la relation suivante :

_ —Cu(T-T)
G+ (T-T)

ouC; etCy sont des constantes caractéristiques d’'un polymere ddnest une température de
référence, choisie arbitrairement.

La relation de équation 1.1%st généralement connue sous le nom de loi WLF.<Aj,
le polymere est hors d’équilibre et la structure du polyngseconsidérée dans un état iso-
configurationnel ([14]), mais @&>Tg, le polymere est dans un état d’equilibre métastable (sur-
fondu). Dans ce domaine, la relaxatiarest tres fortement dépendante de la température. Les
lois d’Arrhénius sont observées aussi bien dans la régignrdasitions secondaires a basse
température, que dans la region d’écoulemd@niTg). L’ équation 1.15WLF) permet de dé-
crire de fagon satisfaisante le comportement a partifydentreTy et Tg+50°C. Cette équation
montre la dépendance en température du facteur de glissamdans la gamme de tempéra-
tureTg«T«Tg+50°C.

Le tableau 1.1donne les valeurs des coefficients de WLF du PMMA pour une éeatpre
de référence égale a la température de transition vitrgpse

log(ar) (1.15)

Cl [C]Tg(K)
32.2| 80| 388

TAB. 1.1 — Coefficients de WLF du PMMA pour une température deeéfee egale ay [12]

A partir de cette loi, on peut directement tracer les coumbairesses du module conservatif
E’ et du facteur de pertg. Lafigure 3.1représente I'évolution des courbes maitregSest n
pour le PMMA, pour une température de référence de 22 °C (€emtyre ambiante). Le point
d’inflexion de la courbe (en rouge) du module conservatifi@avant vers 120 °C, correspond a
latempérature de transition vitreuggdu PMMA. Au voisinage de cette température, le PMMA
est dans la zone de transition vitreuse, passant d'un éig¢ soun état visqueux. Le maximum
du pic du facteur de perte est associé a la température dexatiena. Généralement dans la
littérature, pour un polymére amorphe, Tgset Ty sont confondues, car elles sont trés proches.
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1.2.4 Comportement mécanique macroscopique

1.2.4.1 Viscoélasticité linéaire

Définition

Un matériau est dit viscoélastique si son comportemenpsignte a I'association de celui
d’un solide et celui d’'un fluide. Les expériences menées afiragactériser la nature d’'un maté-
riau consistent a lui imposer une déformation sinusoidaleégime stationnaire), de pulsation
w et d’'amplitudegg, et a suivre I'évolution de la contrainte en fonction du temp

1 — g(t)
27 TS 2 N --o0o(t)

FiG. 1.10 — Matériau élastique

Dans le cas du comportement élastique illufitgére 1.10 la réponse en déformation suit
instantanément la sollicitation de contrainte. Les am@és des deux quantités sont liées par un
module d’élasticité constant défini comme le rapport de lrainte mesurée a la déformation
appliquée ([48]).

Dans le cas du comportement visqudigure 1.11 la contrainte mesurée et la vitesse de
déformation appliquée sont liées par une viscosité cotest@h8]). Toute I'énergie stockée
durant le chargement n’est pas restituée.

FIG. 1.11 — Matériau visqueux

Dans le cas du comportement viscoélastique illuBtnére 1.12 le matériau posseéde des
propriétés a la fois élastiques et visqueuses. Lors de l@itdion du matériau, une part de
I'énergie est stockée puis rendue, et une autre est dissquéeforme de chaleur. La réponse
(contrainte mesurée) est en déphasage d'un ahghlec la sollicitation exercée. Cet angle,
variable de 0 av2, caractérise le niveau d’amortissement ([48]) de lacttme.

Pour un matériau polymére, le comportement élastique doaux basses températures de
I'état solide ou aux vitesses de sollicitations élevéescawn module et une loi de comportement
de Hooke. En revanche, le comportement visqueux est prépamtdaux températures élevees
a I'état liquide ou aux vitesses de sollicitations tresdsnt_a contrainte est liée a la vitesse
de déformation par la loi de Newton. L'effet viscoélastiqueut étre trés prononcé suivant
les conditions expérimentales. Il dépend de la fréquencsotlieitations mécaniques (essais

34



1. Polyméres et matériaux composites

FIG. 1.12 — Matériau viscoélastique

dynamiques), du temps d’observation (essais quasi-s&stiq fluage, relaxation ...) et de la
température.

Notons que les principes en viscoélasticité linéaire ne applicables qu’aux faibles ni-
veaux de déformations de I'échantillon. Le comportemestaglastiqgue n’est linéaire que
lorsque les grandeurs viscoélastigues (complaisancesdilas) sont indépendantes du niveau
de la sollicitation.

1.2.4.2 Comportement viscoélastique

La variation, avec le temps, des propriétés mécaniquesmblymeére dépend du type de
sollicitation mécanique utilisée et de la facon dont la cainte est appliquée. Lisgure 1.13
représente une attribution d’'une méthode d’analyse poaquds gamme de fréquence. Pour
illustrer, nous pouvons citer quelques exemples de méthdglgamiques permettant de rendre
compte des propriétés mécaniques des matériaux visdgéaksten fonction des fréquences
de sollicitation : 'Analyse Mécanique Dynamique (AMD) sosollicitation en flexion ou en
torsion, I'analyse modale expérimentale, I'analyse stirere, ...

Résonance
Prihabioaiad

Vibrations forcées
Propagation d’'ondes

Fluage et relaxation

Pendule (oscillations libres)

2 4 6 |8

10° 100" 107 1 100 100 100 10 f (Hz)

FiG. 1.13 — Domaines approximatifs de fréquences pour différgmpes d’essais [15]

Les essais a vitesse de déformations constantes peuvergrgtisagés pour des temps
moyens et courts et de faibles vitesses. Il peut étre irdénespour analyser certains comporte-
ments associés a des déformations rapides et des temps dautitiser des essais dynamiques.

Complaisance de fluage et module de relaxation

Les essais de fluage et de relaxation sont considérés comsressigis quasi-statiques par
opposition aux essais dynamiques. Ces essais permetésadkr des fonctions caractérisant
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I'état viscoélastique du polymere.

Complaisance de fluage

Le principe de I'essai de fluage consiste a imposer de fagiantanée une contrainig,
trés inférieure a la limite élastique & un échantillon etigreu’évolution de sa déformation en
fonction du tempg(t) ([49]). Cette déformation se décompose en une déformatastigue
instantanéeg suivie d’'une déformation anélastigeg,e, augmentant dans le temps et tendant
vers une valeur limiteyq;. Lafigure 1.14représente une évolution de la déformation en fonction
du temps d’application d’une contrainte.

(¢}
G L.

\]RO‘O 777777777777777777777777777777777777777777777777777777777777777

3uGp [

FIG. 1.14 — Réponse d’'un matériau viscoélastique a I'appboadiune contrainte [49]
On introduit une grandeur qui relie la contrainte appligaéedéformation, la complaisance
de fluage :
t
J(t) = elt) (1.16)

gui dépend du temps et qui peut s’écrire :
Jt)=r—(R—d)e ™ (1.17)

oU Ty représente le temps de relaxation de la déformation sousague constantely = fj—%' la
complaisance instantanéelgat= 8(‘,—‘(’; la complaisance relaxée.

Pour une contrainte inférieure a la limite élastique, laod@éhtion n’est pas permanente.
Apres suppression de la contrainte, et pour un temps suffigglong, la déformation revient
progressivement vers 0. On peut, de la méme maniére, exteadomplaisancd(t) a partir
d’un essai de lacher, c’est a dire lorsque I'échantillorrelétiché de la contrainte appliquée.

Module de relaxation

Alinverse de I'essai de fluage, lors de I'essai de relaxaliodéformation est imposésg, et
on étudie la variation de la contraintét ) avec le temps ([49]). Lors d’'un essai de relaxation, la
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contrainte nécessaire pour maintenir la déformation emstsera décroissante avec le temps,

comme le montre lfigure 1.15 La contrainte passera alors d’'une valeur instantagé&eune
valeur limite0.

FIG. 1.15 — Réponse d’'un matériau viscoélastique a I'appboaliune contrainte [49]

On peut écrire le module de relaxation (d’Young) :

E(t)=—~ (1.18)

Comme pour la complaisance de fluage, on peut écrire directere module de relaxation
en fonction du temps :
b
E(t)=Er— (ErR—Ey)e® (1.19)

avecky = g—g le module instantané&gr = ‘;—g’ le module relaxé et le temps de relaxation de
la contrainte a déformation constante.

Modeéles mécaniques analogiques

Les modéles mécaniques élémentaires, comme ceux de Maiedlin-\oigt et Zener,
permettent de décrire par des représentations mathéraatigicomportement viscoélastique
uniaxial des polymeres. Le caractere élastique est trpduides ressorts de module d’élasticité
E et le caractére visqueux est représenté par des amortskeviscosit§l. Ces deux grandeurs
sont alors constantes et indépendantes du temps. Lesdifémodeles peuvent étre obtenus
par association en série ou/et en paralléle de ressortarabdiisseurs. Le ressort est un élément
permettant d’'emmagasiner de I'énergie mécanique récol@étaamortisseur dissipe I'énergie
meécanique en chaleur. La contrainte dans le ressort olstibade Hooke :

o=Ee (1.20)

et celle dans I'amortisseur suit celle de Newton :

o= (1.21)
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Modéle de Maxwell

NN
ressort
(o,e1) =
amortisseur
(0,€2) H

Fic. 1.16 — Modéle de Maxwell

Le modele de Maxwell est composé d’un ressort et d’un ansatismontés en série comme
le montrefigure 1.16 Sous I'action d’'une contraink le ressort se déforme de et I'amortis-
seur degp, ce qui donne une déformation totzlégale a la somme dg et€,. La contrainte
étant la méme dans tout le modele (loi en série), a partiédaations 1.2@t 1.21, on obtient
I'équation de base du modele de Maxwell :

. 1. 0©

Modéele de Kelvin-Voigt

ressort l::l

(o1e) E :

amortisseur
(02,€)

FiG. 1.17 — Modéle de Kelvin-Voigt

Les éléments (ressort et amortisseur) du modeéle de Kelwigtgont associés en paralléle,
rigidement par leurs extrémités. Ce modele est représent@a figure 1.17 La déformation
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reste identique dans les deux éléments tandis que la cuettatale est la somme de celle de
chaque élément. On peut ainsi écrire I'équation d’état ddeteo:
. o ¢€E
E=——— (1.23)
H M
Le modéle de Kelvin-Voigt ne peut pas subir une déformatistaintanée conduisant a une
contrainte infinie. L'essai de relaxation est donc impdssdour ce modéle.

Modeéle de Zener

Le modéle de Kelvin-Voigt rend compte des expériences dgdltandis que celui de Max-
well décrit grossierement les expériences de relaxatiermbdéle de Zener ou appelé parfois
modéle du solide linéaire standard donne une meilleureoappation du fluage et de la relaxa-
tion.

Comme le montre lfigure 1.18I'élément de base du modéele de Zener est constitué par un
élément de Kelvin-\oigt associé en série a un ressort. Pesitemps courts (ou des vitesses
trés rapides), seul le ressort 1 intervient ; 'amortisseuse déforme pas (pas de viscosité), le
matériau est élastique. Pour des temps tres longs (ou @sseg trés lentes), les trois éléments
se déforment, le matériau est viscoélastique.

NN N

rt(asszs)ortZ E2 I::I m

amortisseur
(e2)

ressort 1

(ol,e1) E1

Fic. 1.18 — Modéle de Zener

L'équation d’état du systéme peut s’écrire en fonction destantes élastiqueg B et la
viscositép des éléments mécaniques. La déformation totale correspmdomme des défor-
mations des deux éléments en sétie-(1 + €2). La contrainte est obtenue grace aux lois de
Hooke et de Newton et vaut: = E1&7 = Eep + €.

L'équation d’état caractéristique des matériaux viscstéjae linéaires s'écrit :

Ei1+E2 H

- 1.24
E 0+E10 ( )

Eoe+ e =
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Cette relation relie de maniere linéaire les déformatides,contraintes et leurs dérivés
premiéres par rapport au temps.
Ce modele de Zener est rapproché directement au compoiteesgepolymeres :

- aux temps tres longs {& «), lorsque les vitesses de déformatiort de contrainte sont
quasi-nulles, on retrouve I'élasticité de Hooke des desgods qui travaillent en série :

o= E'ifézs soito = E«€, avecE, le module relaxé.

- aux temps trés courts{t 0) ou des vitesses rapides, 'amortisseur n’a pas le tempade-
ver et donc la déformation de I'élément de Kelvin-Vaigtest nulle. On a alors = E;¢,
ou E; est le module instantané du polymere, appelé enggre

L'équation d’état du matériau s’exprime en fonction desd®aadules mesurables du poly-
mere et s’écrit :
Eo— Ew

Eo

ES
Nous pouvons réécriredguation 1.2%n utilisant les termes énonceés précédemment dans
I'équation 1.17J, Jret1s :

Eewe+ 1 E=0+H o] (1.25)

de do
”T"a = JRG—i—JuTga (1.26)
ou

1

1 1
= —=— 1.28
& E (1.28)

. EO_ Eoo . “
Tg=H EE. & (1.29)

Modéeles généralisés

Le modéle de Zener rend compte globalement de I'allure géméiu comportement d’'un
matériau viscoélastique. Mais ce modéle semble étre lioaitéin temps de relaxation unique
n'est pas suffisant pour décrire ces relaxations. Pour peee compte I'étendue du temps
de la réponse réelle d’un polymere viscoélastique, on densiune distribution des temps de
relaxationt;j. On fait alors appel a des modéles généralisés, ou le poypstrsimulé pan
modéles eélémentaires (Maxwell, Kelvin-Voigt,...). Onieht alors un modele généralisé avec
chaque élémentpossédant son propre temps de relaxation, décompositieéreande Prony
[40].

Comportement dynamique du modele de Zener

D’un point de vue dynamique, le module complexe du modeleateZs’écrit, a partir de
la loi des ressorts en série, de la maniére suivante :

S SN
E*(w) Ex+inw E;

(1.30)
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En notanttg = E—“z E1 =EpetEs, = Elilféz’ on obtient :

1+itow

E* (W) = Eo—r—
(©) 1+|T0E—°gw

(1.31)

Le parametre, nommg, correspondant a la reIaticreE—:; est appelé temps a I'équilibre.
On peut donc différencier les parties réelles et imagisagel'équation 1.3XMevient :

. 14 ToTew? . (To—Te)W
Nous allons étudier le comportement du modéle de Zener estifondes fréquences de
sollicitations. Partant de équation 1.32nous étudions I'évolution des parties réelle (notée
E’(w)) etimaginaire (noté&”(w)) en fonction de la pulsatiow.
La figure 1.19montre I'allure des courbes du modéle dans les plans de te péelle et
imaginaire respectivement.

(@) (b)

FIG. 1.19 — Evolution des parties réelg(w) (a) et imaginaireE” (w) (b) en fonction de la
pulsationw

Pour des pulsations variant de 0 a l'infinie, la partie ré&llgw) croit deE, jusqu’a la
valeur asymptotiqugyp :

- lorsquew — 0 la partie réell&€’ — E.,
- lorsquew —  la partie réelleE’ — Eg

Pour ce modele, la partie imaginalEé&(w) part de I'origine et croit jusqu’a un maximum,
puis tend vers 0 pour les trés hautes fréquences :

- lorsquew — 0 la partie imaginair&” — 0
- lorsquew — = la partie imaginaire tend vers un maximum valg%‘-g—
- lorsquew — = la partie imaginaire&e’ — Eg

Nous pouvons en déduire le facteur de perte, rapport enprartee imaginaire et la partie
réelle (voir 'équation 1.8.
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1.3 Caractérisation des matériaux composites

1.3.1 Caractérisation thermomécanique des composites

De nombreuses recherches ont pu mettre en évidence l'icBuda différents parametres
sur le comportement thermomeécanique de matériaux conegd$i] et [5]). A. Bergeret, dans
sa these [5], a analysé I'influence des taux d’incorporal®oharge, de la taille des inclusions
et de la nature des agents de couplage sur les propriétésaimegcaniques du composite, au
niveau des différentes relaxations mécaniques (présesédtion 1.2.2.8 De la méme ma-
niere que pour les matrices polymeéres, I'étude du compamethermomeécanique du compo-
site s’effectue, en science des matériaux, par spectraméécanique dynamique (ou Analyse

Mécaniqgue Dynamique).

1.3.1.1 Sensibilité des parametres de formulation sur le egportement thermoméca-
nique

Lesfigures 1.20 (agt (b) montrent une variation du module conservéatifet du facteur de
perten (= tan @) en fonction du taux d’incorporation de charge (verre) darone de transi-
tion vitreuse (relaxation ~ Tg). Quand la fraction volumique de charge augmente, l'iriténs
de la relaxation mécanigue diminue et le maximum du pic deg est décalé vers de hautes
températures. Le module conservétifaugmente de maniére significative en fonction du taux
d’incorporation volumique de charge.
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FiIG. 1.20 — Spectres isochrones &% deE’ (a) et den (= tang) (b) des composites a matrice
polystyréne renforcés par 6, 21 et 50% en volume de billesed® wion traitées et de diameétre

moyen 20um[5]

A. Bergeret [5] a noté une légere influence de la taille desgesa(billes de verre diametre
moyen 20umet 90um) sur les parametres mécaniques pour un taux d’incorporatiimique
de charge de 50 %. Au vue des courliggufes 1.2}, 'augmentation de la taille des charges a
pour conséquence d'élever le facteur de pgrég de diminuer le module conservéiif. Leffet
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du renfort semble étre plus important quand le diametre madgs charges décroit, c’est a dire
guand la surface spécifique de contact verre-matrice augmen
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FIG. 1.21 — Spectres isochrones &13deE’ (a) et den (=tan) (b) des composites a matrice
polystyréne renforcés par 50 % en volume de billes de vemernaditées et de diamétre moyen

20 umet 90um[5]

Lesfigures 1.22et 1.23montrent une variation du module conservéifet du facteur de
perten (= tan @) en fonction du taux d’incorporation de charge (verre) etaleature des
traitements de surface, dans la zone de transition vitreuse

L'examen de ces résultats nous montre que les effets desalit traitements de surface
mis en évidence pour un taux d’incorporation volumique de&2te charge sont amplifiés
pour un taux de charge de 50 %. Le pic du facteur de perte séedétcdiminue en fonction
de la nature du traitement. En revanche le type de traitem@eu d’influence sur le module
conservatifE’ mis a part dans la zone de transition vitreuse. Ces premgsigtats laissent
entendre, selon A. Bergeret [5], que la mobilité moléceldies chaines macromoléculaires de
la matrice environnante serait affectée de facon diffésaton le type de traitement de surface
utilise.

A. Bergeret [5] constate que cette étude isochrone dessgstéomposites permet de déga-
ger des hypothéses sur la nature des phénomeénes mis en jeaauwde 'interface/interphase.
Les modifications sur le facteur de perte dans la zone detiansgitreuse (relaxatiom) pour-
raient étre le résultat d’'une réduction de la mobilité degremnts de chaine macromoléculaire
par adhésion. Dans le cas ou ces fortes interactions poéyoierge sont couplées avec une sur-
face spécifique de contact importante, une amplificatiomudifications des caractéristiques
au niveau de la transition vitreuse peut étre attendue.

O. Beaudouin, dans sa thése [4], contaste, de maniereqdentes effets du taux d’incor-
poration volumique de charge, de la géométrie (fibre ou)hilés charges ainsi que leur taille,
et de la nature de I'agent de couplage utilisé sur les prigri@ermomécaniques du composite.
Ces résultats sont obtenus a partir de composites corsstituBilles de verre (avec des traite-
ments adaptés) et d’'une matrice polymere différente de cilisée par A. Bergeret dans sa
these. Quelle que soit la nature de la matrice polymere detsgmétrie mécanique dynamique
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permet de rendre compte de l'influence des traitements (dadleesion) sur I'évolution des
propriétés mécaniques.

Les travaux de S. Keusch [42] présente une étude, par Anlgsanique Dynamique, de
l'influence des agents de couplage sur les propriétés theéoaniques de composite epoxy-
fibres de verre. Ces résultats recoupent ceux de A. Bergaretnote de fortes dépendances des
propriétés mécaniques (module conservatiet facteur de pertg) aux différents traitements
de surface (ou agents de couplage). Lorsque I'adhésioa ksticharges et la matrice semble
forte, S. Keusch [42] note une diminution du facteur de pertk semble qu’en améliorant la
cohésion a l'interface, on constate une diminution de Isipiaion d’énergie totale, traduite par
le facteur de perte.

Nous pouvons associer a ces différents travaux ceux de Rardo€b [11] qui portent sur
une étude des effets de la taille des particules (chargetgsetraitements de surface sur les
propriétés des composites polyester-cénosphere. || mévidence un élément majeur dans
I'étude des matériaux composites, la surface spécifiquemntact. J. Cardoso [11] constate que
la sensibilité des différentes propriétés mécaniques ailla tles cénospheres est directement
fonction de la surface de contact entre le polyesther etdessphéres.

1.3.1.2 Adhésion renforts-matrice

Dans la littérature, nous retrouvons de nombreuses étagssf état des effets des traite-
ments de surface des charges sur les propriétés a la foiniméea et thermiques. Ces traite-
ments de surface peuvent étre de différentes natures ;aunesyi thermiques ou physiques.

L'insertion de charges minérales renforcantes est conouegmeéliorer certaines caractéris-
tigues comme la raideur et les performances aux hautes tetaEs des matériaux polymeres.
Les propriétés mécaniques résultant du renforcement dsiens polymeres par des charges
minérales semblent dépendre considérablement de la risiiaterfaces charges/matrice. Se-
lon Plueddemann [64], une forte adhésion aux interfaceduibgénéralement a de meilleures
propriétés du composite. En effet, de nombreux agents deape; capables de constituer une
forte adhésion aux interfaces, ont été identifiés sur desaaafpolymeres [64].

D. M. Laura [45] s'intéresse aux effets des agents de coeagles propriétés mécaniques
(limite élastique en contrainte) et thermomécaniques da®naux polymeéres renforcés par
des fibres de verrdigure 1.24par exemple. En effet, selon la nature chimique des agents de
couplage, les caractéristiques, qu’elles soient pureménaniques ou thermiques, s’améliorent
nettement.

1.3.1.3 Conclusion

Ces différentes études montrent une forte dépendance dps§iés mécaniques des ma-
tériaux composites (matrice polymere renforcée généeieipar des charges minérales) a la
taille des charges, a la proportion volumique d’inclusierctiarge mais surtout aux traitements
de surfaces.

Nous pouvons penser que la caractérisation de l'interf@cent sur les propriétés me-
caniques des composites, sera liée & deux parametresielssdm g premier est la surface de
contact entre les charges et la matrice, obtenue en faisaiet & la fois la taille des charges
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fibres traitées avec un octyl-silane et un anhydride-sitkams une matrice nylon 6/ EPR-g-MA
[45]

ainsi que la proportion volumique d’inclusion. Le secondap@etre a prendre en considéra-
tion est la nature des traitements de surface des chargegtent, selon la nature de matrice,
d’améliorer la jonction physico-chimique entre les chargela matrice.

L'ensemble des études réalisées montre que la dissipad@oerdie traduite par le facteur
de perten est sensible au niveau de la cohésion a l'interface, aunamsi duTy. L'améliora-
tion de la cohésion a l'interface semble avoir un impactatiseir cette dissipation d’énergie,
notamment lors d’études thermomécaniques.

La problématique de I'investigation des matériaux comjessieste I'aspect destructif et le
colt important des méthodes généralement utilisées. idpleprincipal est '’Analyse méca-
nigue Dynamique qui fait intervenir des températures irtgpaes dégradant le matériau. Nous
nous intéressons donc a mettre en place une méthodologialyise rapide et non-destructive,
réalisée a température ambiante et limitée aux petitegrdéfmns. Dans la section suivante,
nous présentons rapidement le potentiel des méthodedyBardynamique telles que I'analyse
modale expérimentale ou I'analyse ultrasonore par exeng@de méthodes semblent étre une
alternative trés intéressante dans I'étude des matérigamélastiques, et notamment les maté-
riaux composites & matrice polymére. Ces moyens d’anakygegnt étre en mesure de rendre
compte d’'une modification ou d’'une évolution des propriétiésoélastiques des matériaux
composites.

1.3.2 Etude des propriétés viscoélastiques par analyse vaboire

Les méthodes d’analyse dynamique pour étudier le compertemécanique des matériaux
viscoélastiques sont abondamment utilisées. Ces méthardesnent développées permettent
d’identifier les caractéristiques viscoélastiques tetjes le module d’Young complexe et le
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coefficient de Poisson complexe.

T. Pritz [66] s’est intéressé trés tot a évaluer le modul@dig complexe en utilisant laove
theorysur les vibrations longitudinales d’une poutre mince é&&nd application pratique de
cette étude réside sur la gamme de fréquence dans laquetiedele d’Young apparent est
valide, si les dimensions latérales de I'échantillon samisidérées.

Oyadiji [58] propose la détermination du module complex@éthent structural viscoélas-
tique en utilisant des méthodes en résonance et en nonargsarLa méthode en résonance
étudie la fonction de transmissibilité complexe (définienate le rapport des déplacements (de
vitesses ou d’accélérations) de sortie sur ceux d’entt&einéthode en non-résonance est ba-
sée sur le principe de I'’Analyse Mécanique Dynamique. Largarde fréquence investiguée
n'excede pas 1081z

Lundberg [47] utilise les ondes longitudinales activéasyrmaimpact le long d’'une poutre
mince élancée pour déterminer les propriétés du matéreagamme de fréquence permettant
d’évaluer le module d’Young est comprise entret2fet 20kHz

Odeen [56] propose une méthode d’évaluation du module @mppar une mesure des
accélérations aux extrémités d’'une poutre mince élancés.dndes stationnaires sont créées
dans I'échantillon. Les matériaux étudiés sont des mabénmlymeres, le polyamide et le
polypropyléne. La gamme de fréquences étudiée va déi2@010kHz

De la méme maniere, Soula [72] propose différentes méthiimeses sur la méthode de
Newton-Raphson) pour l'identification des propriétés e&astiques. Le matériau testé est un
polyamide sur lequel sont mesurés le module d’Yolhgle facteur de pertq et le coeffi-
cient de PoissonR. Il est intéressant de noter les évolutions de ces parasnétréonction des
fréquences, visiblegure 1.25etfigure 1.26
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FIG. 1.25 — Elastomeére trés amortissant, Valeur absolue du lmakiMoung complexe (a) et
facteur de pertg (= tand) (b) [72]

Les modules de cisaillement et d’Young évoluent en fonaties fréquences, tendant vers
une valeur asymptotique maximale. Tandis que le coefficdlerRoisson reste constant en fonc-
tion des fréquences.

Plus récemment, Pintelon [60] a présenté une procédurerdifitation du module élastique
de matériaux viscoélastiques homogenes a partir de dnsatongitudinales et transverse sur
des poutres (conditions aux limites de la poutiere-libre [19]). Il estime, sur une large bande,
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FIG. 1.26 — Module de cisailleme®@*, module d'Younge* et coefficient de Poisson évalués
sur un polyamide [72]

les péles d'une fonction de réponse fréquentielle (ou fonatle transfert) pour le calcul du
module d’Young.

Nous pouvons faire référence aux travaux de Caracciolofid] a ceux de Liao [46], qui
ont mis en place des techniques expérimentales de casatign des propriétés viscoélastiques
de matériaux.

Des méthodes s’appuyant sur des essais dynamiques aug frégieences (quelques kilo-
hertz) permettent de caractériser les matériaux comgodit€hevalier [17] présente différents
types d’essais par propagation d’ondes ultrasonores. @olesressais vibratoires, ce sont des
essais non-destructifs qui permettent de déterminer letutes d’élasticité et les coefficients
d’amortissement d’'un matériau composite. Ces technigltesanores sont basées sur la me-
sure de la vitesse de phase d’'une onde de volume plane seypampa travers le matériau
[17].

Ce large éventail de travaux caractérise l'intérét qui estépa I'utilisation de méthodes
dynamiques (vibratoires) dans I'étude des matériaux, et particulierement dans celles des
matériaux viscoélastiques.

1.3.3 Caractérisation d’'un endommagement

L'utilisation des méthodes vibratoires, pour caracténisetype d’endommagement au sein
d’'un composite et pour suivre son évolution, est de plus es@pandue. Les applications sont
diverses et variées. Elles s'étendent du génie civil, déted’endommagements de structures
en béton ([1]), au suivi de la dégradation de matériaux caitg®soumis a des environnements
agressifs ([65] et [13]).

Aux vues des nombreux travaux réalisés sur la détectiorddimmagements par analyse
dynamique, ces méthodes vibratoires semblent étre dés was fiables. De nombreuses études
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sur la caractérisation des matériaux composites, sya@edipar Gibson [30], utilisent 'analyse
modale comme outil d’investigation. En effet cette méthpdamet d’obtenir, de maniére ra-
pide, précise et peu colteuse, les propriétés mécaniquesmade rigidité et d’amortissement
de ces matériaux.

Kessler [41] et Owolabi [57] proposent la mise en évidencéadarésence d’un endom-
magement (fissure ou délamination) dans un matériau cotequesi I'étude des variations des
fonctions de réponse fréquentielle. lls notent des modifina des fréquences propres ainsi
gu’une variation de I'amplitude de la fonction de transfées différences observées sur ces
parametres semblent étre de bons indicateurs pour la idételdéndommagements au sein du
matériau.

H. Hu [38] a travaillé sur la détection de fissures en surfaceamposites carbone-epoxy
en utilisant 'analyse modale combinée aux énergies dehéfibon.

Thyagarajan [73] et Hwang [39] proposent des techniqueselstigation basées sur I'étude
des fonctions de réponse fréquentielle pour la détectiendbmmagements afin d’en estimer
le niveau. Hwang [39] cherche a minimiser la difference@RiRF analytique et mesurée pour
en constater la présence d’'un endommagement.

L'ensemble de ces travaux s’intéresse a la diminution déoba locale de rigidité des struc-
tures étudiées comme des indicateurs d’endommagemené&aigment locaux.

Selon Panteliou [59], le facteur d’amortissement ou factiuperte est un bon indicateur
de la sévérité des fissures. En effet, le facteur de pertgpdiase certaine partie de I'énergie
(par frottements) lors de la sollicitation. Ce facteur datissement augmente avec la longueur
de la fissure pour une méme géomeétrie. Il semblerait que teufade perte soit sensible a la
dissipation d’énergie due aux frottements au niveau dedarks

W. Gu [34] s’intéresse aux dissipations d’énergie (en tedm&acteur de perte) pour rendre
compte de la nature cohésive d’'un matériau composite pobiiteres de verre. Il met en évi-
dence les effets du taux d’insertion de charge sur les sfftaricohésion interfaciale. Il compare
le facteur de perte mesuré a celui déterminé par un modeésifalissipatif (basé sur le modéle
élastique et cohésif de Reuss) énoncé par Zorowski et Momayas], pour rendre compte de
la dissipation d’énergie due aux interfaces.

L'intérét dans les travaux de W. Gu [34] est qu'il carac&us endommagement diffus dans
le matériau. A I'échelle de la microstructure, lors de sititions harmoniques, des frottements
aux interfaces peuvent s’activer et générer une dissipdténergie sous forme de chaleur. Le
facteur de perte semble étre sensible a cette dissipatimedjie et donc étre un indicateur de
ces phénomeénes de dissipation. Il est donc possible d'iobieaidée de la nature cohésive des
matériaux composites a matrice polymere.

Dans le domaine de I'analyse par ultrasons, nous retrouyemombreux travaux portant
sur la caractérisation de 'endommagement sur des matécmmposites cimentaires ([28] et
[27]). D’autres ont adapté ces méthodes au suivi de I'endagement sur des matériaux com-
posites a matrice polymere renforcés de fibres de verre €i52R]).
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1.4 Modélisation du comportement des matériaux composites

La modélisation du comportement élastiqgue des matérianyosites peut étre abordée
selon différentes approches suivant I'échelle a laqu&tede est menée. A I'échelle macro-
scopique, I'approche phénoménologique définit des fonstibétats afin de décrire le compor-
tement global du matériau par identification expérimerdaeparametres. Ce type d’approche
ne prend pas en compte les variabilités du comportementdocaatériau et encore moins la
description physique des différents mécanismes microtstraux a I'origine de la déformation
macroscopique. A I'échelle microscopique, il s’agit derttédes mécanismes microstructuraux
localement responsables de la déformation lorsque le matést soumis a une sollicitation
mécanique macroscopique, pour en déduire le comportertadalglu matériau.

1.4.1 Généralités sur les modéles d’homogénéisation
1.4.1.1 Procédures d’homogénéisation

Dans le type d’approche par changement d’échelle, il convie définir tout d’abord
un volume élémentaire représentatif (VER) qui caractdasgtructure microscope. Le VER
consiste a définir les caractéristiques des difféerentesgshsupposées homogenes, notamment
leur forme, leur répartition spatiale et leurs propriété&camiques.

Dans le cas de matériaux composites biphasés, les tensewdsedjuatre des constantes
d’élasticité de la matric€y, et du renfortC; sont supposés connus. La loi de comportement
élastique linéaire locale, qui relie les contraintes lesal aux déformations locales s’écrit
pour chaque phage:

0p =Cp 1 &p (1.33)
gg=Cyl:S:Cy (1.34)

Les moyennes sur les contraintes et les déformations sontés par :
1
2=<0>= —/ odV (1.35)
Vv
1
= _cg>— —/ edV (1.36)
Vv

ouV désigne le VER.

Les champs macroscopiques de contraiitesde déformations étant les champs moyens
homogenes, la nature hétérogene du matériau fait que clphaise est soumise a des champs
meécaniques différents. Les champs macroscopiques sosatali@s aux champs locaux par les
lois de localisation de la contrainte et de la déformation :

0p =Ap:= avec <A>y=I (1.37)
€y =By :Z avec <B>¢y=1 (1.38)
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| désigne le tenseur identité d’ordre quatreAgtet By sont les tenseurs de localisation
du quatriéme ordre qui restent a déterminer pour chaqueephiasy, designe la moyenne sur
I'ensemble des phasesX >¢= 3 fpXy pourd 1,...navecf; les fractions volumiques.

Il s’agit maintenant de déterminer le tenseur d’ordre qudes constantes d’élasticité du
composite (ou matrice de rigidité du composi@ehmp qui décrit le comportement du milieu
homogene équivalent :

Cette étape consiste a évaluer les grandeurs macrosce@igseciees :
>2=<0>=<C:e>=<C:A:=Z=>=<C:A>= (1.40)
d'ou
De méme, nous obtenons :
S=<e>=<Clio>=<Cl:B:Z>=<C1:B>:= (1.42)
d’'ou
Ceomp=<C *:B> (1.43)

Les opérateurd\ et B sont liés par la relatioy : Ay = By : Ccomp pUisquedy = By : X =
By : Ccomp: = impliqueCy : gy = Cy : Ay : =. La connaissance de I'un ou de I'autre est donc
suffisante.

1.4.1.2 Approximations de Voigt et de Reuss

La procédure d’homogénéisation nécessite de définir desdmilocalisations reliant les
champs macroscopiques aux champs locaux. Dans le cadrakditité linéaire, les approxi-
mations de Voigt et de Reuss permettent une estimation deheesps locaux moyennant une
hypothése forte en ce qui concerne le caractére hétérogelaedéformation ou la contrainte.
Ces approximations permettent d’obtenir un encadrementa&ctéristiques macroscopiques
du matériau étudié.

Le modéle de Voigt suppose que la déformation dans chaquse gsaidentique a la défor-
mation macroscopique appliquée, donc homogene :

gp== avec A =1 Vvp<c(1,n) (1.44)

En fonction des proportions volumiques de chaque constiflexmodéle détermine analy-
tiguement la valeur du module élastique homogénéisé du asiten

avec
O1+Pr=1 (1.46)

oU Ej, Eo et dq, ®, sont respectivement les modules élastiques et les fractimnmiques des
matériauxp = 1, 2.
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L'approximation de Reuss suppose que la contrainte damgielEhase est égale a la contrainte
macroscopique imposée, donc homogeéne :

0p =2 avec B =1 V€ (1,n) (1.47)
Le module élastique homogénéisé du composite est donné par :

E1E

=Comp= £,y 1 £y

(1.48)

Ces deux approches conduisent a un encadrement du tensexgrdgantes d’'élasticité du
matériau composit€comp

Ces bornes sont valides quelquesoit la microstructure diérraa car elles ne tiennent
compte que de la fraction volumique de chaque phase.

Plus précis que les approximations de Voigt et Reuss, @a@ncadrements ou estimations
du comportement élastique des matériaux composites onb&@us, en retenant des infor-
mations microstructurales afin d’évaluer au mieux les eontes et les déformations au sein
d’'une phase donnée. Nous pouvons évoquer le modeéle d’H&sttitkman que nous détaillons
a présent.

1.4.1.3 Modele d’'Hashin et Shtrikman

Hashin et Shtrikman [36] considérent une répartition dehkasp secondaire (indi@ sous
forme d’inclusions ellipsoidales sans interaction entleseCe modeéle constitue des bornes
plus resserrées qui répondent aux propriétés élastiquesri@éns matériaux composites.

Les bornes du module de rigidité du composite sont obtenpagiades modules de rigidité
en compressiorK) et en cisaillementy) de chacune des deux phases :

sup Do (Ko — Kq)(3K1+4p1)

= 1.49
omp™ ™ (3K1+4) + 3D (Ko — Kq) (1.49)
inf @1 (K1 — K2) (3K2 +44p)
=K 1.50
“Comp= K2+ (3K2+4pp) + 3P2(K1 — K2) (1.50)
et
5P,z — pg) (K1 +4py)
b — 1.51
Heomp= M+ 8ty + 9Ky + 6(Ky + g ) (P2 + Py ) (151)
inf 5@ (k1 — H2) (3K2 +44p) (1.52)

= o+
Homp™= K2 8H2+9K2+6(K2+u2)(¢1+¢2%)

Nous pouvons déterminer le module élastifugour les deux bornes a partir de la relation
suivante :

i _ 9K(I‘,omp ulcomp
omp 3K|com p+ “Icomp
Le modéle de Kerner constitue la borne supérieure du moadtaghin-Shtrickman.

(1.53)
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1.4.2 Modéles dérivés du probleme d’Eshelby en élasticité

1.4.2.1 Probléme général de l'inclusion d’Eshelby

>/E >/E

(@) (b)

FIG. 1.27 — Description du probleme général d’Eshelby : situatiosée (a) et probleme équi-
valent (b)

Considérons une inclusion de forme ellipsoidale de cotestdiélasticitéC; entourée par
une matrice homogéne de constante d’élastiCité L'ensemble charges/matrice est soumis
a une sollicitation macroscopique a l'infini représentéelpa champs de contrainfe et de
déformation élastiqu&. Les champs de contraintes et de déformations dans l'iiociisont
alors évalués en considérant deux situations équivalespedsentéefsgure 1.27 Le probleme
ainsi posé regroupe deux sous problémes, celui d’'une ioddae méme nature que la matrice,
et porteuse d’une déformation libek mais sans sollicitation extérieurB £ 0 et= = 0), et celui
d’'une inhomogeéneéité sous I'effet d’'une sollicitation afini, non porteuse d’'une déformation
libre (€-=0).

Le travail d’'Eshelby [24] a été de montrer que dans une tatiusion ellipsoidale, isolée
dans une matrice homogene infinie, les champs de contrantetsde déformations; sont
uniformes quand la sollicitation macroscopique et la déftion libree- le sont aussi.

A partir du probleme initial, nous avons la contrainte dainslusion :

0 =C:(s—¢€)=GC:(Z+Ag—gh) (1.54)
Ou g est la déformation dans l'inclusion At; représente I'écart a la déformation macrosco-

pique a I'infini :
Agi=¢ — = (1.55)

A partir du probleme équivalent, nous pouvons écrire lareamte dans I'inclusion :
0i =Cm: (5 — &) =Cm: (E+Ag — ) (1.56)

ou e représente la déformation libre fictive.
Pour cette inclusion équivalente, Eshelby a montré laiogiauivante :

Ag; = S: e (1.57)
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ou Sest le tenseur d’Eshelby.
L'expression du tenseur d’Eshell®pour des inclusions sphériques s’écrit :

7—5v

Siii - m (1-58)
5v-1

Sijj = 15(1—v) (1.59)
4—5v

Sijij = 15(1—v) (1.60)

ceci pourn et j variant de 1 a 3, tous les autres termes du tenSsont nuls. Dans ces expres-
sions,v représente le coefficient de Poisson du milieu considére.
Deséquations 1.54t1.56 nous obtenons :

e =[Cn—(Cn—C): 9 :[(Cn—C) : =+GCi '] (1.61)

et
0 =3+Cn:(S—1):e (1.62)

oul est la représente la matrice identité.
La matrice de rigidité du composite est donnée par la relaiovante :

Ccomp= Cm+ ®i(Ci —Cm)[l +S(Cm) }(Ci —Cm)] 1 (1.63)

ou Cy, et G sont respectivement les matrices de rigidité de la mattice d’inclusion, ®; la
fraction volumique de l'inclusion.

1.4.2.2 Modéle autocohérent [37], [43], ...

Cette approche consiste a établir une loi de localisationossidérant chaque phase du
matériau comme une inclusion ellipsoidale en interactiat é&a matrice fictive, homogéne et
infinie qui posséde le comportement du milieu homogéne étgnvrecherché, caractérisé par
Ccomp La résolution de I'equation intégrale s’effectue seloe pnocedure itérative. Celle-ci
peut étre réalisée a partir de I'approche d’Eshelby enntdearelation1.63 (par exemple), a
partir de matrice de rigidité arbitrai@n qui procure une estimatid@qm 1) réutilisee comme
nouvelle matriceCy pour une estimatio@comy2) jusqu'a convergence. Cette derniere s'ob-
tient rapidement, sauf dans le cas ou les modules élastitpseghases sont trés différents. On
initie la procédure a partir de I'estimation de Voigt et Reus

1.4.2.3 Modele de Mori-Tanaka

L'approche simple proposée par Mori et Tanaka [51] considére fraction volumique de
charges de méme forme, dans une matrice infinie en supposarépartition spatiale aléatoire.
Le principe de I'estimation des matrices de rigidité du cosife par cette approche consiste a
considérer une inclusion ellipsoidale unique équivaldates la phase matrice supposée infinie,
en supposant que cette inclusion est soumise a l'infini, shamp de déformation homogéne
€gal au champ moyesy, dans la matrice.
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Le tenseur de rigidité est obtenu a partir de I'expressioraste :

Ccomp=Cm+Pi(Ci —Crm)[l +S(Cm) (Ci —Cm)] (1 D)1 +Bi[l +S(Cm) H(Ci —Cm)] 1
(1.64)

ou Cn, et C; sont respectivement les matrices de rigidité de la matticked’inclusion,V; la
fraction volumique d’inclusions.

Il est possible de réaliser une procédure autocohérentelms I'approche de Mori et
Tanaka en itérant la relatidn64

Ces technigues d’homogénéisation restent les plus @dlisar elles intégrent a la fois I'as-
pect géométrique de la charge et I'ensemble des carajédastdes deux phases (pour la ma-
trice le module élastiquEn, et le coefficient de Poissony, et pour les inclusiong; et v;).
L'ensemble de ces méthodes d’homogénéisation considerealngsion parfaite entre les deux
constituants.

1.4.3 Modélisation des propriétés viscoélastiques

Les grandes classes de modéles d’homogénéisation citéesdemment reposent sur les
lois de comportement élastique des constituants. Leusatiibn dans le cadre de la viscoélas-
ticité linéaire pose inévitablement la question de leurditd. Nombreux sont les auteurs qui
admettent une similarité formelle entre ces lois de congpoent et celles valables pour les
matériaux viscoélastiques linéaires soumis a une salfioit sinusoidale en fonction du temps.
Cette notion repose sur une démonstration mathématiqlisé&gar Hashin [35] en 1965.
L'application de ces modeéles dans le cadre de notre étudestg donc par ce principe de
correspondance entre I'élasticité linéaire et la viscsiélaé linéaire.

A titre d’exemple nous développons le principe, basé surddéte de Reuss, permettant
d’obtenir les caractéristiques mécaniques homogénégeeesin composite viscoélastique. Le
modele élastique d’homogénéisation de Reuss associe daéxiaux dont les propriétés élas-
tiques sont différentes.

Nous nous intéressons donc au cas ou les matériaux assootégscoélastiques, faisant
intervenir des phénomeénes de dissipation. Les caradg@st structurales de chague matériau
(indicek) s’écrivent :

E* =Ea(1+na) (1.65)

Nous rappelons qué@; et ®, sont les fractions volumiques des matériaux 1 (PMMA) et 2
(verre), avec :

P1+Pr=1 (1.66)

A partir de la loi des mélangegdquation 1.48 la correspondance démontrée par Hashin
[35] nous permet d’écrire la relation suivante :
EFES
EC*:omp: E*Vliz*
V1+EV1
Nous déduisons, directement déduation 1.67le module conservatif (équivalent au mo-
dule élastique) :

(1.67)

E1E2[®1E2(1+n3) + ®2E1(1+n?)]

(1.68)
¢%Ef(1—|— n%) + ¢§E22(1+ r]%) + 201 D2E 1 Ex(14-n1Nn2)

Ecomp= RqEéomp) =
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et le facteur de perte :

Ncomp= Im(Eéomp) _ ¢1H1E2(1+rl§)+¢2rle1(l+ n%)
P ReEgomp) ®1E2(1+Nn32) + Do (14 n2)

(1.69)

Remarquons que le module élastigégyation 1.68 dépend des facteurs de perte des
constituants du matériau composite.

1.5 Matériaux composites modeles

1.5.1 Description

Dans cette partie, nous présentons rapidement les dif§énestériaux utilisés au cours de
notre étude, leurs caractéristiques spécifiques et lendittans de mise en oeuvre.

1.5.1.1 Matrice polymere

Le choix de la matrice polymeére s’est orienté sur le polyraétylate de méthyle (PMMA),
principalement pour ses propriétés faiblement amortiesaCe polymeére thermoplastique est
entierement amorphe, ce qui permet de le considérer magiggEment homogéne et isotrope.
Nous retrouvons également dans la littérature des étudEsbaur la matrice PMMA. Cette
richesse d’informations présente des éléments de corsparpour notre étude. Nous pouvons
notamment citer les travaux de Liao [46].

Le PMMA utilisé est fabriqué par la société Degussa sousrauhnation de PLEXIGLAS
7H. Ce matériau se présente sous forme de granulés, camfiicen sac de 2&g, directe-
ment utilisables. Ce polymére, fabriqué pour une util@aindustrielle, est associé a différents
traitements, par exemple le traitement anti-UV. Nous n&geeons pas dans le détail de sa com-
position car elle est tenue secréte par le fabricant. Cenpénly est facile de mise en oeuvre et
les parametres de fabrication sont bien connus.

1.5.1.2 Présentation des renforts

Notre étude se focalise sur un seul type de renforts, géméeait utilisé dans des matrices
polymeres thermoplastiques. Ce renfort se présente sdosria de spheres minérales (billes
de verre).

L'objectif de ce travail est I'analyse et la compréhensi@nl'thfluence des renforts sur
les propriétés mécaniqgues macroscopiques finales du camgdsur cette raison, les renforts
sphériques sont incorporés a différentes proportionsimassselon les parametres microstruc-
turaux (tailles des billes et traitements de surface). libsslde verre se présentent sous deux
distributions granulométriques distinctes, I'une de ddtnemoyen 2Qumet I'autre de diametre
moyen 60um Ces billes sont fabriquées et vendues par la société SQYBts la dénomina-
tion de MICROPERL.

Les distributions granulométriques des différents lotstdmesurées au granulométre laser
COULTER LS 230. Les courbes de distribution granulométrida diametre moyen 30m et
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FIG. 1.28 — Distribution en volume de la granulométrie de diametoyen 2Qum (a) et 60um

(b)

60 um représentées sur les graphes diigare 1.28 correspondent a des surfaces spécifiques
respectivement de 52337.g 1 et 453cn?.g L. Le calcul de la surface spécifique intégre
la fréequence des diametres observées dans la distributaoilgmétrique mesurée. Pour une
méme quantité en masse de verre, la granulométrie de demeéiyren de 2@umconstitue une
interface de contact environ onze fois plus importante alle de diamétre moyen 60m
Nous remarquons que la granulométrie de diamétre moy@m20tend sur une large gamme,
allant de quelques micrométres a une centaine de microsn@&reliametre. En revanche, la
granulométrie de diametre moyen gMhest beaucoup plus resserrée, le diamétre des particules
s’étend de 45 a 9Am

Ces renforts sont associés a des agents de couplage fat®tiadhésion avec la matrice.
Ces agents d'interface sont a base de silane qui perméiteégtation de chaines macromo-
léculaires a I'interphase. Nous utiliserons dans notrdeéttois cas de figure. Dans un premier
cas, les billes sont dépourvues d’agent de couplage. Nossd#&ons cette absence de traite-
ment comme le premier degré, c’est a dire le traitement ThisRen deuxiéme cas, les billes
de verre sont associées a des agents de couplage, que nomemm® respectivement T1 et
T2, composés de groupements aminosilane (pour I'un) etandtloxisilane (pour I'autre). SO-
VITEC commercialise ces agents de couplage sous la dénbamirl5 pour T1 et 217 pour
T2.

1.5.1.3 Conception des matériaux composites modeles

Nomenclature

Pour I'ensemble des formulations de composites mis en eeneus adoptons une désigna-
tion comportant des informations sur le taux massique dertsnle diameéetre moyen des billes
de verre utilisées ainsi que le type de traitements de su(fewrfigure 1.29.

Mise en place d’'un plan d’expérience

Notre objectif est de suivre I'évolution des propriétés dmposite en fonction des diffé-
rents parameétres tels que le taux de renfort, la taille dasgek et le traitement de surface.
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2820T2
L type de traitements de surface :

- TO0 : sans traitement
- T1 : traitement SOVITEC 215
- T2 : traitement SOVITEC 217

diamétre moyen des billes (20/60 pum)

————® taux massique de charge (de 1 a 46 %)

FIG. 1.29 — Désignation des différentes formulations de cog®BPMMA+billes de verre

Dans un soucis d’optimisation du nombre d’expériencesssires a I'étude de la sensibilité
des parametres, nous avons mis en place un plan d’expédeanceiant considérablement le
nombre de formulations a tester. Le plan d’expérience ediseede telle maniere qu’il nous
permet d’extraire des expériences réalisées un maximurfodinations.

De maniére générale, nous voulons connaitre la valeur ds)aéponse(s) étudiée(s) pour
'ensemble des points constituant le domaine expérime@mldomaine est défini en fonction
des facteurs pouvant agir sur les phénomenes étudiés.

A partir de notre objectif, nous distinguons les trois facsemaitrisables :

- la granulométrie des billes de verre (variable discreteo280um), facteur a deux niveaux,

- la fraction volumique de verre (variable continue : de 0.40898 en volumique), facteur
discrétisé en 5 niveaux,

- le type de traitement utilisé (variable discréte : TO, T1 @), Tacteur a trois niveaux.

La Ces trois facteurs sont indépendants les uns des autsesogit transformés en variables
codéesX; pour étre intégres dans le modeéle du plan d’expérience.dappque la surface de
contact dépend de la fraction volumique de verre et de laujparétrie des charges utilisées.
Elle ne peut donc étre considérée comme facteur du plan é'exe.

La fraction volumique est en réalité une variable continuieegt ramenée a un facteur a six
niveaux pour son utilisation dans le plan d’expériencecféissation avec un pas de 5 %).

A ce stade, nous avons trois facteurs avec des niveauxatit&re nombre de combinaisons
possibles, qui n'est autre que le nombre total d’expériericealiser, s’éleve a 36. Le plan
d’expérience ainsi que le modéle mathématique associéeomtettre de minimiser ce nombre
d’expériences tout en conservant un maximum d’informatietatives a I'étude.

Dans notre étude, la réponse des matériaux composites &gtimensionnelle, intégrant
les limites a rupture en termes de contraintes et de défmnsapour des essais de traction
guasi-statique, ainsi que le module élastique (ou consBrea le facteur de perte pour une
certaine fréquence de sollicitation :

Y = [OR, &R, E,N] (1.70)
La réponse étant fonction des facteurs identifiés, nousysdaaelation suivante :
Y = f(Xg, X2, X3) (1.71)
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Le choix d’'un modele mathématique et son utilisation ontrpble de minimiser le nombre
d’expériences et de conserver les informations. Il a un doottjectif, celui d’expliquer et celui
de prévoir les phénoménes ou les réponses.

Dans notre étude, nous utilisons un modele polynomial deédeggux avec interaction du
premier ordre comprenapt=7 coefficients, dans un domaine expérimental sphérique,ldon
réponse s'écrit :

Ym = bo + by Xg + by Xz 4 b3 X3+ boa X2 4 bag X2 + bz XoXa (1.72)

Il est donc nécessaire d’élaborer une stratégie expérateequi permette d’obtenir une
bonne estimation des coefficients du modele en minimisanbihebre d’expériences. On re-
cherche la meilleure matrice d’expérience selon le crideréa minimisation de la fonction de
variance maximale. La fonction de variarfe; ), permet d’estimer l'incertitude sur la réponse
expérimentale pour un point du domaigeCette fonction (hormée dans notre cas par le nombre
de coefficients du modéig), doit étre la plus proche de 1 pour obtenir une bonne quslitéa
prévision des résultats expérimentaux.

L'étude des plans d’expérience, les calculs matricielsiajne les calculs statistiques sont
réalisés a l'aide du logiciel NemrodW [50].

Dans notre cas, la fonction de variance est proche de 1 peunatrice de 9 expériences. La
matrice ainsi obtenue correspond aux neuf premiéres exuEs présentées dansdbleau 1.2
Quatre points sont ensuite rajoutés dans la matrice d’expes pour valider le modéle utilisé.
Nous obtenons ainsi un total minimum de treize expériences.

Enfin pour compléter I'expérimentation, nous avons choésrajouter des points supplé-
mentaires dans le domaine d’expérimentation afin d’avaréléments de comparaison par la
suite de I'étude. En d’autres termes, ces points sont détésde maniére a obtenir des surfaces
de contact identiques entre des formulations, principatérpour les formulations 022&T(Z
correspond au type de traitement de surface) et 286D& raisonnement est identique pour les
formulations 2820Z et 28601, ou les fractions volumiques sont identiques. Les expéegn
supplémentaires sont indiquées danwldeau 1.2 de la quatorzieme a la vingtieme position.

1.5.2 Mise en forme des composites
1.5.2.1 Conditions de mise en oeuvre des échantillons

Les différents procédés de mise en oeuvre des matériaurpods ou composites sont
soumis a un respect de certains parametres. En effet, selmature des matrices polyméres,
les températures, les pressions ainsi que les vitessetitaensdes parametres trés importants
pouvant affecter certaines propriétés du matériau. La emniseeuvre d’éprouvettes utilisables
pour différents types d’essais se divise en deux étapestedkas : I'extrusion puis I'injection.
Les protocoles de mise en oeuvre par extrusion puis partiojedes composites a matrice
polymeére sont présentés annexe B

Les propriétés mécaniques des matériaux dépendent craidieldent des conditions de
mise en oeuvre. Lorsque le polymére est monté en tempérdtaubit une dégradation ther-
migue (raccourcissement des chaines macromoléculairet® détérioration a pour effet d’'al-
térer les propriétés microscopiques et macroscopiquesadiériau.
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Numéro Fraction volumique Diamétre Traitement
d'expérience| Nom associée moyen des billeg de surface
(%) (Hm)
1 0120T0 0.49 20 TO
2 012072 0.49 20 T2
3 2820T0 15.83 20 TO
4 282072 15.83 20 T2
5 462071 29.18 20 T1
6 0160T1 0.49 60 T1
7 1960T1 10.19 60 T1
8 4660T0 29.18 60 TO
9 466072 29.18 60 T2
10 0320T0 1.82 20 TO
11 1060T2 5.10 60 T2
12 372072 22.12 20 T2
13 4160T1 25.55 60 T1
14 2820T1 15.83 20 T1
15 0220T0 1.19 20 TO
16 0220T1 1.19 20 T1
17 022072 1.19 20 T2
18 2860T0 15.83 60 TO
19 2860T1 15.83 60 T1
20 2860T2 15.83 60 T2

TAB. 1.2 — Plan d’expérience réalisé pour I'étude de l'influedadaux de charge, de la taille
des charges et des traitements de surface

De maniére a retrouver un passé thermique identique, ldaagtolymére (PMMA) ainsi
gue les compounds (PMMA-+renforts) suivent un méme protdelfabrication. lls sont d’abord
extrudés, puis injectés. Les parametres de configuratitiméstdans I'extrusion des mélanges
de composites sont regroupésamexe BNous ne retiendrons que la température des four-
reaux qui s’éléve a 24, pouvant étre responsable d’'une dégradation des chaireema
[éculaires du polymére.

Pour I'étude de la matrice polymere (PMMA) et celle des cositgs, nous utilisons des
éprouvettes de différentes géomeétries, tels que des éml{pFspectant les dimensions de la
norme ISO 527), des plaques, des poutres ou des disquesysiptar découpe). Les différents
types d’'analyse, énoncés danstapitre 2 requiérent des géométries et des tailles particuliéres
d’échantillons.

L'élaboration des éprouvettes en forme d’haltére estséalau Centre des Matériaux de
Grande Diffusion de I'Ecole des Mines d’Alés. Les condiiattiextrusion et d’injection du
PMMA et des composites sont présentéesapnexe B Préalablement avant I'injection, les
granulés de PMMA sont séché$ia 100 T dans une étuve ventilée.

Les éprouvettes beaucoup plus massives sont congues pampeécdans une plaque de
PLEXIGLAS XT de dimension 60092000x9.6 mm fabriquées par la société Degussa. Nous
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avons choisi volontairement le méme fabricant que pourdasudés de PMMA, afin de conser-
ver un passé thermique et des caractéristigues mécaniquetsep pour I'ensemble des ma-
tériaux testés. Nous pouvons nous appuyer sur la mesure aksesmmoléculaires moyennes
viscosimétriques (exposée annexe Apour constater d’éventuelles dégradations du matériau.

1.5.2.2 Défauts visibles a I'issue de la fabrication des émuivettes

Séparation des flux

Alimentation
Soudure — = < < <
/ /
Effet Diesel

FIG. 1.30 — Caractérisation de I'’écoulement du polymére damsptreinte du moule

La fabrication des éprouvettes (respectant les dimend®fesnorme ISO 527) par injection
contribue a I'apparition de phénoménes d’organisationalympére (des chaines moléculaires)
a l'intérieur du moule. Comme le présentefigure 1.30 I'injection du polymere dans I'em-
preinte du moule suit un parcourt caractéristique [53]t€Cetganisation, bien que trés rapide,
est due aux différences de température entre le polymerefteadissant au fur et a mesure de
I'écoulement dans I'empreinte) et le moule (a températarestante). Nous pouvons, sans trop
bien les localiser, voir apparaitre des points de soudoigdret zones a effet Diesel (organisa-
tion particuliere des chaines macromoléculaires). Cesszoanstituent des points de faiblesse
pour I'éprouvette. La fabrication des éprouvettes parctige semble favoriser une organisa-
tion des chaines moléculaires différente selon les zoreess [ partie utile, 'organisation des
chaines moléculaires est Iégerement favorisée par le smwutbment du polymere dans I'em-
preinte, n'affectant pas les hypothéses d’homogénéitésettibpie macroscopique faites pour
ce matériau.

D’autres défauts peuvent étre visibles comme par exemplekence de bulles d’air ou de
gaz au coeur de la partie utile de I'éprouvefigyre 1.3). Il est donc tres important d’avoir un
bon contréle des différents parametres de fabrication adivitdr I'insertion de défauts locali-
seés.

Lors du refroidissement rapide de I'éprouvette, nous @iass un lIéger retrait de la matiére
sur les surfaces les plus importantes, une concavité des fampérieure et inférieure (schéma
figure 1.33. En effet, le PMMA, du fait qu’il soit amorphe, est soumisranetrait lors de son
refroidissement. Il est donc tres important de contrdlerddférents parametres d’injection,
notamment la température du moule qui joue un réle tres itapbdans les niveaux de retrait.

L'examen des sections transverses de différentes foriontatle composites montre un
faible retrait directement lié aux taux de charges incluBes mesures métrologiques ont per-
mis d’obtenir le profil des sections transverses et ainsnesiprécisément la surface de ces sec-
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tions. Letableau 1.3résente une partie des résultats obtenus sur des éavamtdt PMMA et
de composites. Les variations de surface des sectionvérses, en fonction des formulations
testées, sont relativement faibles (< 1 %) mais sont a peesrdconsidération lors des différents
essais réalisés.

FiG. 1.31 — Vue au MEB d’une section d’éprouvette renforcéesgmée de bulles d’'air ou de
gaz

FIG. 1.32 — Schéma d’une section transverse d’'une éprouvétidée par rapport a la section
rectangulaire attendue

Echantillon| Surface sectiom{’) | Erreur relative surface (%)
Théorique 4.090 105 0

PMMA 4.026 105 - 0.650

2860T2 4.023105 -0.575

4660T2 4.021105 -0.525

TAB. 1.3 — Erreur relative obtenue sur les surfaces des sedtiansverses pour différentes
formulations par rapport a une section théorique de dinoeisst 103x10 103 m
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1. Polyméres et matériaux composites

1.6 Conclusion

La synthese bibliographique permet de mettre en évideraédandance du comportement
mécanique des matériaux composites a certains paranétssaractéristigues mécaniques du
composite sont sensibles a des parameétres tels que lafraclumique de charges, la taille et
la géométrie des inclusions, et notamment 'adhésionfat&ie. La cohésion entre les charges
et la matrice constitue un probléme d’actualité qui nétessie attention particuliere dans la
mesure ou les propriétés mécaniques des composites peumve@pendre. Ces décohésions in-
terfaciales sont considérées, tel est le cas dans notre,@ochme un endommagement diffus
dans I'ensemble de la structure. L'étude des propriétésanigees du composite peuvent étre
étre un indicateur de I'état de I'interface charges/matri2ans cette étude, notre objectif est
d’estimer et de quantifier 'énergie dissipée au niveau de®mmagements, due essentielle-
ment aux frottements aux interfaces. Pour se faire, I'éfioléentera vers une comparaison de
différents niveaux de cohésion charges/matrice, qui rencempte de la nature cohésive du
matériau composite.

Néanmoins, I'analyse des ces matériaux composites pass@@aonne connaissance des
propriétés mécaniques de la matrice polymére. Le comperiemiscoélastique de la matrice
s’explique par la présence de phénomeénes microstructgraixous retrouvons dans le com-
posite. Des réorganisations moléculaires se manifesientle phases de transition sous I'effet
d’'un effort mécanique ou d’une variation de températures @erganisations sont a 'origine
de dissipation d’énergie, elles traduisent le caracter@@ssant du matériau.

Dans un matériau composite, la dissipation d’énergie iseuka matrice, associée a celle
des frottements aux interfaces charges/matrice, peutgigarde caractériser un état général
du composite. Toutefois, les caractéristiques généralesmdatériau composite dépendent en
grande partie des conditions de mise en oeuvre.

Le passage en revue des différentes méthodes et technifuesstigation des matériaux
composites nous a permis d’orienter notre étude sur lagatiésive des matériaux composites
a matrice polymere.

En effet, les méthodes d’analyse vibratoire (analyse mguarynamique, analyse modale,
analyse par ultrasons,...) semblent étre une bonne ditermans la caractérisation des mate-
riaux viscoélastiques et composites. Les avantages sontineoix, puisqu’il s’agit de méthodes
généralement rapides et peu colteuses. L'aspect nomckifsttes méthodes reste un atout
considérable, permettant un suivi dans le temps des cesdicjges d’une structure ou d’un
matériau soumis a différentes dégradations (chimiqugsighes ou mécaniques). De plus, ces
meéthodes sont facilement adaptables pour des applicatiorsite, ce qui font d’elles des outils
trés intéressants. Ainsi, un ensemble de moyens expérmnenera utilisé afin de connaitre le
comportement mécanique de la matrice polymere et d’étleBatissipations d’énergie au sein
des matériaux composites.

Nous avons vu gue ces méthodes dynamiques permettent tdioiétet parfois méme la
localisation d’endommagements dans une structure. Ardiifés échelles, elles peuvent étre
sensibles aux dissipations d’énergie et sont en mesurpatsgr des informations sur les mo-
difications de la microstructure.

Ces méthodes dynamiques semblent étre une bonne alterdatig I'étude de la nature co-
hésive des matériaux composites. Nous nous attacherams)alauite de cette étude a mettre
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en place des techniques d’analyse permettant la caratiénst le suivi des matériaux com-
posites a matrice polymere.

Le choix des constituants s’est porté sur des particuleémal@s sphériques, pour leur géo-
métrie simple, et une matrice PMMA, pour sa nature amorptaigant des hypothése d’ho-
mogeénéité et d’isotropie. Nous avons présenté les moyemnsigskeen oeuvre utilisés dans la
fabrication des différentes formulations des matériaunposites. Les propriétés, notamment
celles du polymére, peuvent dépendre des conditions de enisguvre, ce qui impose un
contr6le parfait des parametres de fabrication.

L'élaboration d’'un plan d’expérience va nous permettraudiéer, en limitant le nombre
d’expériences, 'influence des trois parametres (ou fasjgaouvant affecter le comportement
du composite : la fraction volumique, la taille ainsi querbétement de surface des charges. Le
plan d’expérience va nous permettre d’'une part, de prédirégonse d’'un point quelconque
sur le domaine, et d’autre part, d’interpréter les répoddsnues et de distinguer I'effet des
facteurs sur la réponse.

Ces matériaux composites modeles, ainsi fabriqués, vonit de référence pour I'ensemble
de I'étude.
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Chapitre 2

Techniques expérimentales utilisées

2.1 Introduction

L'objectif premier de cette méthode reste la mise en placealgens d’analyse dynamique
rapides et non destructifs, permettant de déterminer expétalement les propriétés méca-
nigues des composites. La communauté scientifique s'ggrtant intéressée a la liaison ren-
forts/matrice des composites, s’efforcant de dévelopifiérentes méthodes expérimentales de
caractérisation (microscopiques, physico-chimiquesromécaniques ou macromeécaniques)
de la zone interfaciale, mais aussi d’introduire la conitittin de cette zone dans divers modéles
permettant de décrire et prévoir le comportement mécarigaeomposites.

Le développement et la validation de méthodes d’analysesséent une bonne connais-
sance des propriétés des matériaux testés. A cet effet, puwtens un intérét particulier au
choix et a la conception des matériaux modéles permettaralidation des méthodes mises
en place. Ces matériaux composites, développés au CestMalériaux de Grande Diffusion
de I'Ecole des Mines d’Alés, sont considérés comme des matéde référence. Les proprié-
tés mécaniques des composites ainsi congus vont dépemsargieBement des parametres de
fabrication, c’est a dire de la taille et de la proportion #erges dans le composite et de la
présence ou non de traitements de surface améliorant cad##gia cohésion charges/matrice.
Ces matériaux modéles, que nous avons présentébagitre 1 peuvent ainsi présenter des
niveaux différents d’endommagements ou de dégradations.

Ce chapitre est essentiellement consacré a la présendasométhodes d’analyse utilisées
dans cette étude : les méthodes dites classiques (essaisstpimjues en traction, essais de
fluage) et les méthodes d’analyse vibratoire (Analyse MiécanDynamique, analyse modale
et analyse par ultrasons).
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2.2 Essais de caractérisation a chargement monotone

2.2.1 Essaide traction normalisé
2.2.1.1 Présentation de I'essai

De maniére a caractériser initialement les matériaux migdace, nous utilisons des essais
de traction a chargement monotone. Il s'agit d’essais nlisg®s respectants la norme ISO 527,
a partir desquels nous pouvons extraire certaines prépri@gcaniques des matériaux poly-
meres testés. Pour réaliser ce type d’essais, nous usiles éprouvettes en forme d’haltére
respectant cette méme norme. Les matériaux testés condemmtgparfaitement aux directives
énoncées par la norme, puisqu’ils sont thermoplastiqgésas, obtenus par moulage et extru-
sion, et renforcés par des charges sphériques.

Dans le cadre de notre étude, nous nous intéressons a dstimedule élastique de traction
E ainsi que le comportement mécanique (évolution de la cioméran fonction de la déforma-
tion) des différents matériaux composites.

| |

Traverse

Mors pneumatiques

Eprouvette

1
e
D Extensometre
.=
1

Capteur de force

Fig. 2.1 — Schéma d’un essai de traction

Le schéma de la machine d’essais de traction quasi-stagjueprésenté sur fegure 2.1
Il s’agit d’une presse Zwick de série Z 010. L'allongement’dehantillon est estimé par I'in-
termédiaire soit d’un extensomeétre a coutedyx50 mm) pour des petits déplacements, soit
par le déplacement de la traverse pour des essais a rupéui@de est mesurée par un capteur
de force, jauge de contrainte de RR. L'échantillon est maintenu a ses extrémités par deux
mors a serrage pneumatique.

L'identification du module de tractioR est réalisée pour une trés faible vitesse de déplace-
ments, de I'ordre mmmin~1. Selon cette méme norme, nous déterminons la valeur du odul
de traction (ou module sécant) pour de faibles déformatiquestir de la relation :

_ 0'2(82) — 0'1(81)
E2— €1

E (2.1)

avece; — 0.0005 ete; = 0.0025.
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En raison de différentes sources de non-linéarité, tellesdg la plasticité ou de la visco-
élasticité, le module de traction ainsi mesuré n’est pagsgmtatif du module d’Young, il n’est
gu’une interprétation normalisée utilisée a des fins coatpess entre laboratoires. Ce mo-
dule de traction calculé intégre la déformation élastigusiau’une partie de la déformation
anélastique du polymére. Notamment, le fluage ou la relaxatiun matériau viscoélastique
dépendent des vitesses de sollicitation. Pour la seulesiig; si nous tendons vers des vitesses
de sollicitation infinies, ce module de traction tend a seragher du module d’Young. En
revanche, pour des vitesses infiniment lentes, ce moduledion s’apparente a un module
relaxé.

Le graphe de ldigure 2.2présente une évolution de la contrainte en fonction du taux d
déformation lors d’un essai de traction pour un échantileiPMMA. Nous constatons que le
PMMA a un comportement élastique non-linéaire lors d’'urrgament monotone.

70 T T T T T T T

60 1

T

50

40 t 1

30 | 1

T

Contrainte (MPa)

20

10 1

0 0.5 1 1.5 2 25 3 3.5 4
Déformation (%)

Fic. 2.2 — Evolution de la contrainte en fonction de la défororasur du PMMA lors d’un
essai de traction (+ rouge), module sécant (- vert)

Indépendamment de cette premiéere analyse, les caragiéesta rupture telles que la dé-
formation et la contrainte a rupture peuvent donner desrimditions sur la nature de l'interface
[4]. Ainsi nous analyserons les propriétés a rupture de raigmaux composites modéles.

2.2.2 Essaide fluage

Nous nous sommes intéressés a I'analyse du comportemearinitye d’'un matériau vis-
coélastique en utilisant le modéle rhéologique de Zenen@&hauchapitre 1 Comme nous
'avons vu, ce modéle relativement simple, permet de dgassez fidelement, le comporte-
ment de certains polymeres.

L'essai de fluage nous permet d’identifier les constantegégissent ce modele, c’est a dire
la complaisance instantande, la complaisance relaxélg ainsi que le temps de relaxatiog.

A partir desequations 1.2,7/1.28et1.29 nous estimons les caractéristiques du modeéle de Zener.
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2.2.2.1 Principe de I'essai de lacher

Contrairement aux essais de fluage traditionnel (¢loapitre 1), I'éprouvette est déchargée
instantanément de la contrainte appliguée comme le moctnsatiquement la courbe de la
figure 2.3 Dans la réalité, la contrainte suit une évolution tresdapians le temps pour ce type
d’essai.

Au relachement de la contrainte, la réponse en déformagi@aactérise par une déforma-
tion instantanée de I'éprouvette puis un fluage du matémam atteindre un état non déformé
(figure 2.3. Cet état non déformé n’est atteint qu’au terme d’un temgsslong. Nous verrons
gue ce temps est beaucoup plus long que celui de I'essai.dtres termes, I'éprouvette ne
revient pas a son état non déformé durant le temps de I'essai.

L'intérét d'utiliser I'essai de lacher vient des vitessessollicitation tres rapides de I'éprou-
vette, permettant d’étudier le comportement d’'un matéviaooélastique aux temps courts et
d’estimer un module dihstantanése rapprochant du module d’Young.

o
G

€ t

JrGo  |—

Jr-30) Gy |----1

to t
FIG. 2.3 — Réponse d’'un matériau viscoélastique a son déchargem

Suivant le méme principe énoncé paragraphe 1.2.4.2nous pouvons écrire la complai-
sance de fluage en fonction du temps pour un essai de lacher :

J(t) = (R—J)ew (2.2)

La déformation est directement reliée a la contrainte pEguation 1.16 On peut ainsi
déterminer une déformation relaxéet une déformation instantangg

La déformation instantané&g pour I'essai de lacher s’opere quelques instants apresierda
((t —tp) —0), elle est déterminée directement par I'équation suezant

g0 = 0o(Jr—J(to)) (2.3)

A partir de ces informations et dégjuations 1.2,71.28et 1.29 nous estimons les modules
relaxéE,, et instantan&g ainsi que le temps de relaxation du matériau.
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Pour un essai de flexion trois points, nous relions directéfadorce appliquée a la contrainte
par la relation suivante :
3L

= >t (2.4)

0o

2.2.2.2 Protocole d’essai

Eprouvqtte en PMMA

L__
Appuis simples (rouleaux -~ L .
P ples ( ) -~ Lien a sectionner

24l - - - -~ Charge de masse M

FIG. 2.4 — Schéma du montage de l'essai de lacher pour une épmwle dimension
268.5<73.5x9.6 mm

Le dispositif expérimental est constitué d’'une chaine giggition et d’'un banc d’essais
(représenté sur lgure 2.9. L'éprouvette en polymere est disposée sur deux appuiglesm
(rouleaux), séparés d’'une distance entre axes den#@8Sur la partie inférieure, au centre
de I'éprouvette, nous fixons une jauge de déformation du ifp@-10-120-C1-11 comme le
montre lafigure 2.5 Positionné contre la jauge, un accéléromeétre (Kistletyga 8732A500)
mesure l'accélération des déplacements a la surface deliégite suivant la directiop axe
vertical.

Sur I'extrémité de I'éprouvette (voiigure 2.5, est collé un fil de cuivre en contact direct
avec I'appui en acier. Ce systeme simple qui fait office @linipteur, permet de constater le
décollement de I'éprouvette par rapport aux appuis. C&Bysinous apporte une information
supplémentaire sur les conditions aux limites de I'éprttevé chaque instant de I'essai.

Un lien en plastique, sert a maintenir une charge constante@tre de I'éprouvette. Au
moment de I'essai, ce lien est sectionné et libere I'épritevte sa charge.

Cet essai peut étre facilement adapté aux échantillonstdegpiailles, par exemple ceux de
type haltere (énoncé dans la norme ISO 527), en utilisanaptear de mesure de déplacement
sans contact (capteur de déplacement laser ou a effet deplliaéixemple).

Lorsque I'éprouvette est chargée, un temps d’attente dguggheures est nécessaire pour
permettre la stabilisation de la réponse au fluage du matdrigprouvette atteint progressive-
ment sa déformation maximade (ou relaxée). Nous contrélons, a I'aide d’un voltmetre lotan
en sortie du pont de jauge, la stabilisation de cette défiioma

Apres cette premiére phase, I'acquisition est lancée @rede I'éprouvette a la masse est
sectionné. Les mesures sont réalisées dans un tres cdaritingec une fréquence d’acquisi-
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Eprouvette en PMMA

',* Jauge de déformation

Contact appuis/éprouvette

Accélérométre

/

Chaine d’acquisition

FIG. 2.5 — Disposition sur I'éprouvette des capteurs de mesure
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FIG. 2.6 — Mesure de la déformation lors d’un essai de lacher poeiprécontrainte de MPa

tion de 20kHz La mesure des différents signaux est effectuée par liimédiaire d’'une carte
d’acquisition NI-4552 de National Instruments.

Le graphe de ldigure 2.6représente I'évolution de la déformation mesurée durasshi
de lacher en fonction du temps. Au début de I'essai, la straatst dans un état déformé ou
relaxé. Lorsque le lien est sectionné, la déformation dirimpidement dans un premier temps
puis se résorbe progressivement sur un trés long tempsgegale déchargement trés lentes).
La structure retrouve son état non déformé au terme d’ungerap long.

2.3 Analyse Mécanique Dynamique

L'Analyse Mécanique Dynamique (AMD) est une méthode d'gs@lcouramment utilisée
en science des matériaux, généralement pour les matémdgyméres. L'analyse thermoméca-
nique des matériaux est réalisée au moyen de visco-anatygeusollicitent en petites défor-

70



2. Techniques expérimentales utilisées

mations les échantillons sous différentes directiongtjsa-compression, flexion, torsion,...).

Cette méthode permet d’étudier les propriétés viscoélassi d’'un matériau polymere sur
une gamme de vitesses de sollicitation. L'avantage de I'ASDqu’elle peut caractériser un
matériau pour des vitesses de sollicitation trés lentes.

Dans cette partie, nous présentons l'instrumentation isarfaiintervenir les deux modes
de sollicitations utilisés dans notre étude. Nous verressprincipes de fonctionnement des
différentes machines utilisées ainsi que les moyens @etitm et de correction des propriétés
mécaniques intéressantes.

2.3.1 Sollicitation en flexion
2.3.1.1 Dispositif expérimental

Le visco-analyseur VA2000, utilisé en AMD, représeigéire 2.7 a été congu par la société
Metravib. La chaine de mesures se compose d’un excitatectrélynamique, de capteurs (de
déplacement, de force et d’accélération) et d’un traitednédactronique et informatique des
informations.

FIG. 2.7 — Visco-analyseur MétraVib VA2000

L'excitation harmonique est appliquée par un pot électnadyique de 150 qui est ali-
menté par un amplificateur de puissance et piloté par un gtengrde signal en fonctionnement
sinusoidal.

Ce visco-analyseur est équipé de trois capteurs de mesuiepteur de force, de capacité
nominale de 150 et d’une résolution de 0.1, est placé entre le porte-échantillon et le socle
du bati. Un accélérométre est placé dans la colonne de masuiaxe d’excitation mesurant le
déplacement dans la gamme de fréquence 125-H@00n capteur de déplacement (courant de
Foucault), placé parallelement a I'axe d’excitation, nmtede déplacement pour des fréquences
inférieures a 1251z
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Le conditionnement et I'acquisition des signaux sont séalipar une électronique appro-
priée. Les deux signaux force et déplacement sont amplffi#és par des passe-bas anti-
repliements de type Tchebychev et échantillonnés simértamt quatre fois par période.

Le logiciel permet d'une part de configurer les paramétrexaitation tels que les fré-
guences et les déplacements, et d’autre part de traiteiglesux acquis en retour.

2.3.1.2 Modélisation de I'essai de visco-analyse

Excitateur T
\_5‘
) rame
Transducteur A superieure
de déplacement r
""""""" Km, dm
@ ,-— Echantillon —~ Ke, de
——— Appuis — & = e
Partie "
inférieure k2,52
g._—- Transducteur de force — K353
L 777/ RN —

FIG. 2.8 — Schéma simplifié et modélisation du visco-analyseur

La figure 2.8présente un principe schématisé du visco-analyseur. Naussacherché a
dissocier les éléments constituants le dispositif afin derrleur influence sur la mesure. Ce
dispositif est composé d’'une partie supérieure (excitadérctrodynamique + appui central)
qui vient au contact de I'échantillon testé. Nous distingaione partie inférieure, fixée sur
un capteur de force et sur laquelle repose I'échantilloragDle constituant de ce dispositif
introduit, de maniére simplifiée, une raideur et un déphaghg a la nature des matériaux
utilisés et a la géométrie de la piece.

La raideur mesurék, par le visco-analyseur n’est autre que la raideur complexiéd-
semble, et s’exprime en fonction des raideurs complexesague élément constituant le dis-
positif : . L L . .

<K et < + < (2.5)
ou KZ représente la raideur complexe dynamique de I'échantiigdéphasage échantillon).

Ne pouvant pas dissocier dans la masse les différents éigomrstituants le visco-analyseur,
nous avons fait I'hypothése qu’ils puissent étre regroyoés correspondre a une raideur com-
plexe machind,, et un déphasage machidga. L’ équation 2.5eut s’écrire plus simplement

de la facon suivante :

1 1 1
= = +— (2.6)
Kin  Kna Ke
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Nous avons représenté suffigure 2.9les souplesses complexes des éléments constituants
le visco-analyseur et celle résultante. Cette représentgtaphique permet une meilleure com-
préhension du calcul qui va suivre.

Im

1

*
Kma B
N5 \ Om
z - ma

FIG. 2.9 — Représentation schématique de la souplesse congflexéchantillon pour un essai
de AMD

Re

2.3.1.3 Estimation de la raideur complexe et du déphasageudi échantillon

A partir de I'équation C.34Annexe C.B nous pouvons écrire la raideur complexe dyna-
mique de I'échantillon :

ke = (Ke— "—;wz) iKY 2.7)

oume est la masse de I'échantillon @tla pulsation des excitations en régime harmonique.

Connaissant la compliance de la machine, nous pouvons enrdé&dpartir de Equation
2.6les raideurs réell&; et imaginaireK{ de I'échantillon s’écrivant :

. KmaC0ogm) — Kmcogd
Ké:Kmea{~2< g S0m) —KmC0SOma)) } (2.8)
K2+ K2, — 2KmKmaCos8m — ma)
et
S - KmaSin(dm) — KmSin(8ma))
K" — R-K . ( ma m__ 29
e ”‘a[K;ﬁ KZ2— 2KimKmaCoS8m — 8ma) &9

ol Km = |[Kq|| etKma = ||Kqg|.
Nous pouvons ainsi déduire de ces raideurs, I'angle de dégkale I'’échantillon donné par
I'équation suivante :

K//
de = arctan <K—‘f) (2.10)
e
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2.3.1.4 Extraction du module complexd=*

L'objectif de ce type d’essai reste la détermination des utesiconservatiE’ et dissipatif
E”. Nous considérons une poutre rectiligne de section cotessatlicitée en flexion trois points
pour de faibles déformations. Dans le cas d’un matériau lgéme, isotrope et élastique, nous
pouvons relier la raideur réelle de I'échantilligau module conservatit’ a travers I'équation
raideur :

B} = (Kg+ - w?)De (2.11)

Nous définissons un nouveau coefficiErtdépendant essentiellement des conditions aux
limites, de la géométrie de I'éprouvette (et du coefficiemtRbissorv lorsque les effets du
cisaillement sont considéres).

Nous verrons dans la suite de I'étude que le coeffidiyast déterminé, classiquement par
des modéles analytiques de poutre comme par exemple ceusrdeWi et Timoshenko (voir
annexe C.Bmais aussi plus efficacement a partir d’'une simulation miqué en EF.

2.3.1.5 Domaine de validité du modéle analytique

Le domaine d'utilisation de cette méthode est défini panteani de précision souhaité dans
I'estimation du module conservatif du matériau testé.

La norme 1SO 6721 propose une estimation du module con#festtat échantillon basée
sur le modele de Timoshenko qui prend en considération fesrdations de cisaillement de la
poutre. En revanche, cette norme ne considére pas lesdifetie de I'éprouvette en fonction
des fréquences de sollicitation.

En d’autres termes, I'identification & se base sur le calcul de la raideur statique a laquelle
est appliqué un déphasage d0 a la viscosité du matériau, mégige totalement les effets
d’inertie.

Pour cette raison, la norme contraint l'utilisateur a titeasur des fréquences inférieures a
8 % de la fréquence fondamentale de I'échantillon testéditions aux limiteappuyé-appuyé

La variation relative de raideur entre la raideur staticpigt€nue par le modele de Timo-
shenko, indépendante de la fréquence) et la raideur dyn@niadptenue par le modele de Ti-
moshenko, intégrant les effets d’'inertie) n’excede pas%.lbrsque nous restons dans une
gamme de fréquences inférieure$ & 0.08fp. Ces modeéles sont présentésaanexe C

Contrairement a la norme, nous prenons en considératiaffits d’inertie dans le calcul
du module conservatif. Nous déterminons une raideur dyqaera partir d’'une raideur statique,
soit par une simulation numérique soit par un modele amplgtisur lesquels sont appliqués les
effets d’inertie (voiréquation 2.J. Cette raideur dynamique est comparée a celle issue d’un
calcul harmonique en EF (ANSYYS).

Dans cette caractérisation, la variation relative de tai@guivalente a 0.7 % est alors at-
teinte pour une fréquence limiteégale a 26 % de la frequence fondamentale de I'échantillon
(conditions aux limitegappuyée-appuyge

La prise en compte des effets d’'inertie dis a la masse dealgitlon, nous permet de
balayer des spectres de fréquences beaucoup plus imgogizmiceux énoncés par la norme
ISO 6721, sans augmenter I'erreur sur la raideur.
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FIG. 2.10 — Etude du domaine fréquentiel d'utilisation présémar la norme ISO 6721, raideur
statique de I'échantillon (trait rouge) et raideur issuecdlcul harmonique en EF (pointillés
bleus)
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2006206 1 J
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FiG. 2.11 — Etude du domaine fréquentiel utilisé dans I'extosctiu module conservatif, rai-
deur issue d’'un modéle avec considération des effets tién@rait rouge) et raideur issue du
calcul harmonique en EF (pointillés bleus)

Prenons I'exemple d’un échantillon en acier, dont le modldstique vaut 20GPaet le
coefficient de Poisson 0.3. Cet échantillon, de dimensié@nslBx3.5 mm est soumis a des
sollicitations harmoniques en flexion. Les conditions dmites sontappuyée-appuyéet la
longueur entre appuis est 4%m

Le graphe de Idigure 2.10illustre le point de vue adopté par la norme 1ISO 6721. La va-
riation relation de raideur de 0.7 % est atteinte dans cehpdepour une fréquence de 312,25
Hz

Dans notre cas, les deux approches intégrent les effetsrti&nce qui nous permet, pour
une variation relative de raideur de 0.7 %, de déplacer guface limite autour de 1009z,
figure 2.10
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L'approche utilisée dans notre étude permet de détermialltion du module élastique
sur une plus large gamme de fréquence, allant de quelquisah2é % de la fréquence fon-
damentale. Cette caractérisation de la gamme de fréquapmigue aux cas des poutres en
flexion (conditions aux limitegappuyé-appuyéquelles que soient les propriétés du matériau
utilisé.

2.3.1.6 Phase de calibration

Pour tester des échantillons de raideur importante, il@&stssaire d’avoir une connaissance
de la compliance du montage sur le visco-analyseur et dultmges effets sur les résultats.
Cela représente une difficulté importante compte tenu dwjtas ce type d’expérimentation
est basé sur de faibles déplacements, de I'ordre du micreni&t calibration de la machine
d’essais repose sur I'utilisation d’échantillon de réfi@e dont le matériau et la géométrie sont
maitrises.

Calcul analytique de la compliance machine

La compliance du visco-analyseur est déterminée afin deatwarson influence sur les
résultats de mesure. Nous estimons une évolution de lauragtenplexe machin&;,, et du
déphasagémna en fonction des fréquences de sollicitation.

A partir de I'équation 2.6la raideur complexe dynamique machine s’écrit :

KiKea
Kig= -2 2.12
avecK; etK, les raideurs complexes dynamiques respectivement deabéition et de la me-
sure.
Nous en déduisons une raideur machine réelle :

I e
T KE+ K2 - 2[KKG, + KEKf — TP

(2.13)

et imaginaire :
K// - _ . KezKr/rq B Krang
M K&+ K& — 2[KEK, + KEKI — TearKY ]

(2.14)

0t Ke = [|Kg]|.
L'angle de déphasage est déterminé par le rapport de lauraitkchine imaginaire sur celle
réelle :

K//
Oma = arctan< Ta) (2.15)
ma

Estimation de la compliance du montage utilisé sur le viscanalyseur

Nous nous sommes donc orientés vers la conception d’unenégite étalon en acier dont
les caractéristiques mécaniques sont parfaitement cenNoes avons choisi d’utiliser un acier
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35 NCD 16 faiblement allié. 1l est facile de retrouver sesctgristiques dans la littérature mais
il était préférable de le vérifier, notamment pour le modldstigue.

Dans la littérature, la valeur du taux d’amortissement rhgaour cet acier est de l'ordre
de 4 104, Nous considérerons, dans I'estimation de la compliancdsiho-analyseur, que cet
acier est non visqueux et donc non amortissant.

L'amortissement de I'échantillon en acier étant néglidedb. ~ 0), seule la partie réelle
de la raideur complexe de I'échantillon est conservée. idewa dynamique de I'échantillon en

acier devient alors : Me aci
acier, 2
Ké acier — éacier - Ke acier— 2 w (2-16)

ou Ke acier correspond a la raideur statique.
Ce qui nous permet de simplifier Iéquations 2.1&t2.14pour donner :
(Ke acier— mei‘“e' )(Kr/n_ Kr%)
(Ke acier— e SCierwz)z + K% - ZKén(Ke acier — e acier Sderwz)

I
Kma—

(2.17)

et

(Ke acier— %SCierwz) K,
(Ke acier— ™39 w?)? + K& — 2Kp(Ke acier— ™39 w?)

De maniere a estimer une compliance de la machine pour dais essflexion trois points
libre, nous utilisons une éprouvette de type poutre a sectictangulaire, de largeur Hmet
d’épaisseur 3..nm Cette géométrie a été choisie de maniere a avoir une raédeivalente aux
éprouvettes en PMMA testées apr la suite. La longueur eppreisiest de 45nmce qui donne
un rapport d’élancement faible, une correction peut étpwepe afin de prendre en compte la
déformation en cisaillement.

Une trés grande attention a été apportée a la réalisatiopttieéprouvette. En résistance
des matériaux (RDM), pour une poutre en flexion, I'épaissiedtéchantillon est un parameétre
prépondérant dans le calcul de la raideur. La tolérance’&paisseur se situe autour de +/-
5 um La rectification générant des contraintes résiduellesepibles de gauchir la piéce, la
relaxation de cette derniére est obtenue par un traiterhemhique de recuit.

"o
Kma -

(2.18)

Comparaison des raideurs issues de modeles analytiques aveelle obtenue par un
calcul harmonique en EF

La raideur dynamique de I'échantillon en acier peut étrenbé soit par un modele ana-
lytique soit par une modélisation numérique. Les quatreatesdanalytiques (modele de Ber-
noulli, de Timoshenko, basé sur la déformée dynamique avsaiss cisaillement) utilisés dans
cette comparaison sont présentéspenexe C

Nous nous sommes donc intéressés a comparer les résais des difféerents modeles
analytiques, avec ceux issus d’'une simulation numériquEfersous ANSYS. L'éprouvette
étalon en acier a été modélisée par des éléments de typeigakifhexaédre a 20 noeuds,
SOLID95 sous ANSYS) avec pour conditions aux limitéggpuyée-appuyéd’avantage d’'une
modélisation numérique est qu’elle n’'integre aucune hypst cinématique particuliere.

Dans la modélisation numérique en EF, un déplacement estsiengur la face supérieure
au centre de I'éprouvettdigure 2.13. A partir d'une simulation de déformation harmonique,
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nous obtenons la raideur réelle dynamique de I'échantdlofonction des fréquences de solli-
citation.

Les effets d'inertie dus a la masse de I'éprouvette ne pewpes) a priori, étre négligés.
Cette correction nous permet d’obtenir la raideur réelleatiyique de I'échantillon. Pour les
modeles analytiques, cette modification est apportée eamdtant le term%‘e(,o2 a la raideur
statique calculée (problemes similaires a celui préseané thnnexe G.

FIG. 2.12 — Modélisation numérigue de I'échantillon étalon eeavec un déplacement ap-
pliqué sur toute la largeur
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S‘ 3.75e+06 n
E 370406 | L
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>
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FIG. 2.13 — Raideurs dynamiques (analytiques et numériques)’gahantillon étalon en acier
de dimensions 5010x3.5mm

Le graphique de léigure 2.13egroupe I'ensemble des évolutions des raideurs réelles-dy
miques calculées pour I'échantillon étalon en acier de dsias 5 10x3.5mmen fonction
des fréquences de sollicitation.

Nous pouvons distinguer les différentes courbes de raidguamique correspondant aux
descriptions suivantes :

courbe 1 (pointillé noir) : modele de Bernoulli
courbe 2 (rouge) : modele de Timoshenko
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courbe 3 (pointillé vert) : modele basé sur la déformée dygaensans cisaillement
courbe 4 (pointillé bleu) : modéle basé sur la déformée dymaeravec cisaillement
courbe 5 (pointillé violet) : modélisation numérique

Sur cette gamme de fréquences, ces résultats montrent quedie analytique basé sur
la déformée dynamique avec cisaillement se superposeeexeawnt a la simulation numérique.
Cette superposition est étroitement liée a la géométriéeégeoluvette et a la nature du maté-
riau. Ce modele sera utilisé dans la calibration de la détextiion de la compliance du visco-
analyseur abordée dans la suite.

Détermination expérimentale de la compliance du visco-angseur VA2000

A partir des équations donnéssction 2.3.1.6nous pouvons déterminer une raideur com-
plexe et un déphasage pour le visco-analyseur.

Im L
*
Ke
1 1 PP
* * -
Kma Kn]_—"
--"]®ma wéme

Re

FiG. 2.14 — Détermination de la raideur complexe mackifpga partir d’'un étalon en acier 35
NCD 16

Connaissant la raideur dynamique de I'échantillon étatoacer (déphasagh ~ 0) , nous
déterminons directement la compliance de la machine deggare 2.14.

A partir de I'équation 2.6et des essais réalisés sur I'étalon en acier, nous détanmneo
périmentalement la compliance du visco-analyseur, endetenraideuiK;;,, et de déphasage
Oma-

Le graphique de ldéigure 2.15(a)présente I'évolution de la raideur réelle machigfg, en
fonction des fréquences de sollicitations. Cette raidesterélevée devant celle de I'échantillon
testé. Son influence peut étre importante pour des éclumstitle raideur élevée.

Nous pouvons de la méme maniére suivre I'évolution du faadeiperte inhérent a la ma-
chine ima = tan dmg) en fonction des fréequences de sollicitation, représeistérir lafigure
2.15(b) Ces valeurs importantes dgha ne pourront pas étre négligées dans la détermination
du facteur de perte d’'un échantillon testé.

Nous notons des pics d’amplitude sur les courbes de la nagdielu facteur de perte machine
(figure 2.15 autour de 15(Hz et de 340Hz En effet, la premiére fréquence propife£3866
H2z) de I'éprouvette, déterminée par un calcul en EF, est trojgéée pour avoir une influence
guelconque sur la mesure. Il s’agit donc de phénomeénesantsau systeme complet.
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FIG. 2.15 — Evolution de la raidew/, (a) et du facteur de pertgna (b) machine calculés a
partir de la céle étalon en acier

L'ensemble de ces essais a permis de mettre en évidenceskEnpeed’une compliance et
d’'un déphasage machine non négligeable pouvant avoir finemce importante sur la mesure.
Une correction devra systématiqguement étre apportée sardeur et le déphasage mesurés,
guels que soient les échantillons testés.

2.3.2 Sollicitation en torsion
2.3.2.1 Dispositif expérimental

Le visco-analyseur, de type ARES (Advanced Rheometric &sipa System - Rheometric
Scientific), permet d’étudier le comportement mécaniqueadyique des matériaux sous sol-
licitations en torsion. Le fonctionnement du visco-analysARES est basé sur le principe du
pendule de torsiorfigure 2.16 Nous appliquons a I'’échantillon une déformation harmoeiq
faible, de I'ordre de 0.1 %. La réponse de I'éprouvette allications dynamiques est mesurée
par un moment de torsion. Cette réponse est harmonique de pidsation mais déphasée d’'un
angled. Son utilisation peut s’étendre des mesures de viscositéges matériaux visqueux a
I'étude de la température de transition vitreuse des palgmé&et appareil est un spectrométre
mécanique capable de balayer un spectre de fréquencesdalani0® & 80Hz Cette gamme
de fréquences utilisables lors de I'essai est définie padglieiel en fonction des dimensions de
I'échantillon. Par exemple, pour une éprouvette en PMMA ideedisions 3610x4 mm avec
un taux de déformation de 0.1%, la fréquence maximale eshttaux environs d’'une dizaine
de hertz. Ce sont les limites de sécurité de la machine etidorde la raideur des échantillons.

Dans notre étude, son utilisation se limitera au balayage dpectre fréquentiel a tempé-
rature constante (température ambiant@2°C). Nous utiliserons des mors de maintien dont
le serrage est contr6lé par une clé dynamométrique afinid'ame bonne reproductibilité lors
des différents essais.

Nous développons dans les lignes qui suivent le principty/agae d’extraction des diffé-
rents parametres mécaniques intéressants.
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FIG. 2.16 — Schéma du pendule de torsion

2.3.2.2 Principe théorique

FIG. 2.17 — Schéma d’une poutre de section rectangulaire seuntsuple de torsion

Pour un matériau parfaitement élastique, le moment deotorsi couplévly est proportion-
nel au taux de rotation, il est obtenu a partir de la relationesite :

06
My = GJ—2 2.1
ou G est le module de cisaillement (ou module de Coulomb) donné pa
E
~2(1+4v) (2.20)
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etJ est la constante de torsion de Saint-Venant, dont I'expmesst [19] :

_ 2 oy oy
J_//S<x +2 X zax)dS (2.21)

ou | est la fonction de gauchissement.
Pour une poutre a section rectangulaire identique a cella figure 2.17 nous pouvons
approximer analytiquement la constante de torsion patddéioae [44] qui suit :

h [o0]
J= 136h3b[1—£26 ; < tanh(nnz%))] (2.22)

ou h etb sont respectivement I'épaisseur et la largeur.
Connaissant parfaitement la géométrie de I'échantillosiajue le moment de torsion ap-
pliqué, nous pouvons déterminer le module de cisaillemens’gcrit simplement :

MyL
8J

ouL estlalongueur de I'éprouvette @t'angle de rotation en bout de poutre.

Dans le cas d’un matériau viscoélastique, nous avons vuleahapitre 1que la réponse du
matériau est déphasée par rapport a I'excitation d’un anddans ce cas, le module de cisaille-
ment se décompose en une partie conserv&@ivet une partie dissipativ€”, correspondant
respectivement aux parties réelle et imaginaire du modutgtexe de cisaillement.

Les modules conservatif et dissipatif de cisaillementrs/éat :

G= (2.23)

MyL

G = cos(é)ﬁ (2.24)
et ML
G' = sin(é)ﬁ (2.25)

La valeur du module conservatf est déduite de la relation deéjuation 2.2G partir de
G’ et du coefficient de Poissandu matériau.
2.3.2.3 Phase de calibration

Le calcul de la constante de torsidmest réalisé directement par le logiciel de 'ARES lors
de I'essai. La relation utilisée [70] pour le calcul @i8’écrit :

h3b( 0. 378 hz)))
09807(3+ 18h)

JARES= (2.26)

ou h etb sont respectivement I'épaisseur et la largeur.

Lors de la mise en place de I'essai, nous considérons queclmrsale I'éprouvette est
rectangulaire et de dimensions constantes sur toute saunakn réalité, nous avons vu que
la section de I'échantillon présente un retrait concavessgrdeux largeurs. La valeur de la
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Calcul de J Matériau| Section transverse J Erreur relative
dimension mm (m?) J (%)
Théorique €q. 2.2 | PMMA rect. 10<4 1.65 1010 0
Numérique PMMA rect. 10<4 1.60 10719 3.03
Numérique PMMA | rect. concave 104.09| 1.61 1019 2.42
Numérique 4660T2 | rect. concave 104.09| 1.60 1010 3.03

TAB. 2.1 — Sensibilité de géométrie d’éprouvette sur I'obtamtel et G’

2,00E+09 10,00%

1,60E+09 8,00%

o
< =
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FIG. 2.18 — Essais de reproductibilité sur '’'ARES sur des édlhams de PMMA, module de
cisaillement conservati®’ (variation+0.7 %) et facteur de pertg (variation+2 %)

constante de torsion déterminée lors de I'essai par leikgist approchée de la valeur réelle.
Letableau 2.Trassemble les différentes valeurs de la constante denargio fonction du mode
de calcul, analytique ou numérique. Par une modélisationénigue des différentes sections
d’éprouvette, nous estimons des valeurd de

Nous constatons des différences importantes pour legddiffés sections considérées entre
les calculs analytique et numériques. Nous notons uneraméative de I'ordre de 3% sur le
module de cisaillemer®’. Une correction sur la constante de torsion, basée sur larmdss
aires des sections, doit étre apportée en fonction desettigs formulations de composite.

Cette méthode d’analyse et d’identification des proprigtésaniques dynamiques est tres
intéressante en terme de reproductibilité. Nous avonséémeessai de AMD sous sollicitations
en torsion sur quatre échantillons différents de PMMA. I&ssittats obtenus sont représentés en
moyenne sur les graphes degires 2.18(agt2.18(b) La variation maximale reste inférieure a
0.7 % pour le module de cisaillement et inférieure a 2 % pofadteur de perte. Cette méthode
est reproductible et semble intéressante pour investlgadrasses frequences.
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2.4 Analyse modale expérimentale

2.4.1 Introduction

Une compréhension détaillée de la dynamique des struastessentielle pour la concep-
tion et le développement de nouvelles structures, et ldutso des problemes sur des struc-
tures existantes [20]. L'analyse modale expérimentalmpede décrire une structure en terme
de caractéristiques dynamiques propres. On parlera adohi®quences propres, d’amortisse-
ment modal et de modes propres.

L'analyse modale, analytique ou expérimentale, permetéterchiner tous les parameétres
modaux suffisants pour formuler un modéle mathématiquerdiqee.

La détermination des parametres modaux d’un systeme nugeaee fait au travers de la
mesure et de I'analyse d’une fonction de transfert. Cettetfon de transfert est encore appelée
fonction de réponse fréquentiethel FRF.

Le domaine d’utilisation de I'analyse modale est tres vdktsetend d’'une simple vérifica-
tion expérimentale des fréquences propres (fréquenceala®)d des simulations numériques
basées sur le modele modal. A partir d’'une sintpiRF, on peut observer des faiblesses struc-
turelles dynamiques en terme de fréquences propres. Graterisemble complet deRF, on
peut visualiser les déformées propres associées.

La vérification et I'amélioration des modeles analytiquesieque la description qualitative
des déformées modales font partie d’un large éventail digadpons des données modales. Cet
ensemble de possibilités nous permet de mieux comprena@mportement dynamique des
structures.

Des outils numériques, tels que les logiciels de calculsl&ménts finis, vont permettre
de prédire la réponse d’'une structure a des excitationsédmnrCes simulations numeériques
vont étre un outil trés utile dans la mise en place d’essaisuayques et dans le traitement de
'information. Dans le cadre de cette étude, nous utilideragiciel de calculs en éléments finis
ANSYS.

Dans notre cas, I'analyse modale va permettre d’étudieomeportement des composites
pour des vitesses de sollicitations importantes. En meamti I'effet de la viscosité, nous pou-
vons espérer tendre vers un module élastique proche dalbébuing, d’ou un intérét particulier
pour cette méthode.

2.4.2 Notion de base

L'étude expérimentale de la dynamique vibratoire d’'unadtire passe par I'analyse mo-
dale, basée sur la mesure d&RF. Tout au long de I'étude, nous porterons un grand intérét a
définir le principe et I'utilité de l& RF, car c’est une fonction de description du systeme [20].

2.4.2.1 Définition

Les forces opérantes sur une structure peuvent exciter ddespropres de vibration. On
parlera alors de phénomenes de résonance. Les paramettagxe I'ensemble des modes
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compris dans une gamme de fréquences, allant jusqu’a qsefgilliers de Hertz, constituent
I'essentiel d’une description dynamique compléte du systé

L'analyse modale se limite aux basses fréquences car, psumbyennes et hautes fré-
guences, d’'une part la densité de modes devient trop imyer& d’autre part les moyens de
mesure sont limités.

Fonction de Réponse Fréquentielle

F(w) X(w)

— | H® |—

FiG. 2.19 — Schéma modeéle de la FRF

Une facon d’aborder le probleme est de faire appel a la mesulisg= RF qui est la réponse
structurelle propre entre deux points de mesure. Comme termte schéma de fegure 2.19
le principe consiste & imposer une sollicitation confiie) a une structure et de mesurer la
réponseX(w). Le modéle fréquentiel exprime les spectres de sortie ettide, pondérés par
une fonction de description (ou fonction de transfert) dstésye :

X(w) = H(w).F(w) (2.27)

H (w) est définie comme le rapport complexe entre le spectre de sbte spectre d’entrée
en fonction de la pulsatiomw.

x

W
w

~~—

H(w) =

E (2.28)

Cette fonction complexH (w) est appelé&R
la phase (ou argument) egtw).

Lorsqu’une force sinusoidale, de pulsatiorest appliquée sur une structure, elle produit, en
régime stationnaire établi, un mouvement de sortie siglasodie méme pulsation. L'amplitude
de sortie sera multipliée paH (w)| et la phase, entre la sortie et I'entrée, sera décalée d’'un
anglegp(w).

L'avantage de mesurer uleRF est qu’elle décrit les propriétés dynamiques d’'un systéeme
linéaire indépendamment du type de signal utilisé, a camdgue sa réponse soit linéaire. Par
conséquent, |& RF est applicable aux excitations harmoniques et aléatoires.

L'analyse modale expérimentale est basée sur la mesureetisemble dé-RF. Le ta-
bleau 2.2répertorie quelques unes deRF les plus courantes. Il est plus pratique d'utiliser
'accélérance (rapport accélération sur force) car celagoessite pas de transformations. En
effet, les capteurs de mesure utilisés enregistrent dimeett I'accélération du déplacement a la
surface de la structure. La compliance, la mobilité et Edé@nce étant algébriquement liées,
la mesure de I'une de ces valeurs est suffisante pour caleslautres (par intégration).

Une FRF peut étre mesurée de plusieurs maniéres, soit successivandes fréquences
discretes, soit simultanément sur une bande de fréqudtigtiésation d’'une force d’excitation

—
=

T

dont 'amplitude (ou module) edtl (w)| et
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Souplesse dynamique
DéplacemenK | H = é Complia,mce dynamiqueH = ; Raideur dynamique
Réceptance
VitesseV H=1Y¥ Mobilité H={ Impédance
Accélérance
AccélératiorA | H= £ Inertance H=5%  Masse effective

TAB. 2.2 — Tableau des différentERF

en bande large permet un gain de temps par rapport a la teehdigxcitation fréquence par
fréquence.

La mesure d’'un&RF sur une structure quelconque est généralement reprégamtevo-
lution de son amplitude en fonction des fréquences, comnpdsente 'exemple de I
gure 2.20 Nous distinguons facilement une série de pics, générale@mits quand I'amortis-
sement est faible, indiquant la présence de résonancesulpourra noter la fréquence propre.
Dans le cas de structures faiblement amorties, on peut idssianfréquence de résonance a la
fréquence propre, mais nous nous plagons ici dans un cadsg@héral.

1000

100 ¢

10 ¢

H(w)

0.1

0 500 1000 1500 2000
Frequence (Hz)

FiG. 2.20 — Exemple : amplitude d’uieRF pour un échantillon en aluminium

La résonance est un phénomene qui se produit lorsqu’unnsggiscillant est excité en ré-
gime permanent par un signal périodique dont la fréquentcégede a une fréquence propre
du systeme. S'’il y a résonance, I'énergie absorbée par{érmgxest maximale (transfert maxi-
mal d’énergie moyenne entre excitateur et oscillateur @damance). Les fréquences propres
peuvent étre en nombre fini (systemes a nombre fini de degr@sedi&) ou en nombre infini
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dans le cas des systémes continus.

Comme a chaque mode correspond une fréguence de résormarégmse dynamique du
systeme, forcée ou libre, peut étre réeduite a un ensembleodesdiscrets. Notons que pour
des géométries présentant certaines symetries, certaidespropres peuvent étre doubles
(exemple d’un disque ou d’une plaque carrée).

Modéle dissipatif élémentaire a un degré de liberté (1 ddl)

La réponse structurelle au voisinage de chaque pic peutdgiemortissement est faible,
étre représentée par celle d'un systeme a 1 ddl (a identii&3 modéeles, liés a un certain
nombre d’hypotheses et de conditions aux limites, servertegpréter le comportement dyna-
mique d’une structure. lIs nous permettent de décrire legr@tés dynamiques de la structure a
I'aide d’un ensemble fini de parametres. Ces modeles nonsgpeont d’extraire les parameétres
des données mesurées, par approximation (ou interpola@courbes ([62]).

i f(t)
T X()
~ ]

k "

FIG. 2.21 — Schéma du modéle dissipatif élémentaire a 1 ddi

La figure 2.21représente un modéle analytique utilisé en analyse mo@alsysteme est
composé d’une massereposant sur un ressort linéaire de raideat un amortisseur visqueux
linéaire de viscositf.

() + IX(t) + kx(t) = f(t) (2.29)

L’ équation 2.2%st obtenue a partir du principe fondamental de la dynam{ilgeb). Cette
formule mathématique ainsi obtenue est une équation difféalle du second ordre. En effet, le
systeme doit étre en équilibre dynamique en égalisant tesganternes (inertie, amortissement
et raideur) aux forces externes (excitation harmonique).

On pourra ainsi déduire une compliance dynamique (valemnptexe) qui s’écrit, dans le
domaine fréquentiel, de la maniére suivante :

1

H{w) = —Pm+iop—+k

(2.30)

ouiZ=—1.
Posons :
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“b:VE (2.31)

pulsation propre du systeme conservatif associé,

Cr = 2muyp = 2V Kkm (2.32)
amortissement critique,
M

= (2.33)

facteur d’amortissement rédui £ 2mwpg), outaux d’amortissement

En fonction des termes que nous venons d’énoncer, la cameplidynamique peut s’écrire :

1
H(w) = _ 2.34
() M(w3 — w?) + 2iEMuwpo (2.34)
La pulsation de résonancg du systéme non conservatif est donnée par :
Wy = Wpy/1— 282 (2.35)

Observonsfigure 2.22 le comportement de ce modeéle sous excitation sinusoktagami-
nons les variations d’amplitudel (w)| et de phase(w) en fonction des fréquences de sollicita-
tion. Pour de faibles pulsations, la réponse ne dépend glieftleence du ressortH (w) = %),

elle est en phase avec I'excitation. La déformée statiqpent® uniguement de la raideur du
ressort.

IHI ;
[
,//L 1
77777777 Nk
Oy Fréquence
@
77777777777777777777777 e Ressort
_% ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, < Amortisseur
ml — ~— Masse

Wo  Fréguence

FIG. 2.22 — Interprétation du modeéle analytique

88



2. Technigues expérimentales utilisées

Lorsque la fréequence augmente, I'influence de la force dimelevient de plus en plus
importante ainsi que I'effet de retard qu’introduit I'antiesement. Une fois la valeur dey
atteinte, les termes de masse et de raideur se compensemlement. La réponse ne dépend
que de I'amortissemenH(w) = ii). Si nous avions un amortissement nul (équivalent au
systéme conservatif), I'amplitude du pic de la compliane&i$ infinie. Plus I'amortissement
est important, plus I'amplitude du pic de résonance dimatigarrondit en son sommet (acuité
du pic affaiblie par le taux d’amortissement). A la pulsatfyopreuy, la réponse est retardée
d’'un angleZ par rapport a I'excitation. Pour les pulsations supérigare, le terme de masse
devient prépondéranH(w) = ﬁn). Le systéme commence a agir comme une simple masse
et la compliance diminue. La réponse est retardée d’'un anglec I'excitation.

Modéle non conservatif a n degrés de liberté (n ddl)

La FRF du systeme peut s’écrire sous la forme d’'une somméd-@RIsde sous-systemes a
un ou quelques degrés de liberté :

8

H(w) =) Hx(w)= in(w)Jrrn% (2.36)
k=1 k=1

ol rh_ est le résidu de troncature modale. Cette troncature mpaaieet de se limiter a un
nombre finin de modes propres, permettant de caractériser la réponsalde la structure.
Lorsque le résidu de troncature modale devient négligedibliluence des modes de rangs
élevés sur la réponse de la structure reste trés faible. irdreode modes propres utilisés est
donc défini par I'analyse du résidu de troncature.

0.001

le-04 E

1le-05

[H(w)|

1le-06

1e-07 : : : :
0 5000 10000 15000 20000 25000

Fréquence (Hz)

FIG. 2.23 — Exemple de discrétisation de 'amplitude d’&ieF

Lorsque les résonances (ou pics) sont suffisamment esp@eégse l'influence de I'une
sur l'autre est négligeable), la discrétisation utiliséea sous-systemes a 1 ddl. Dans le cas ou
deux pics de résonance sont trés proches, c'est a dire qudd'sideux modes peut avoir une
influence non négligeable sur l'autre, nous choisissonsanhete associé a 2 ddl, par exemple.
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0.001 ; : . .

le-04

[H(w)|

1le-05

1e-06 : : : :
0 5000 10000 15000 20000 25000

Fréquence (Hz)

FIG. 2.24 — Exemple de représentation de 'amplitude d'BRe-

2.4.2.2 L'amortissement

Les analyses dynamiques linéaires et non-linéaires, péude de la réponse vibratoire
avec une excitation, ou pour I'analyse modale complexeesgtent de décrire les caractéris-
tiques d’amortissement mécanique.

On dispose de plusieurs modélisations classiques, apf@ia tous les types d’éléments
finis disponibles :

— le modeéle d’amortissement visqueux,

— le modéle d’amortissement hystérétique (dit aussi "assanent structural”)
pour I'analyse harmonique des matériaux viscoélastigeest les analyses utilisant une base
modale de modes réels, il est possible d’'introduire direete des coefficients d’amortisse-
ments modaux dans le calcul de la réponse.

Un paramétre trés important dans I'étude de la dynamiqueydgémes est 'amortissement
du matériau. Il est défini comme la capacité d’un matériausadier les vibrations par friction
et a convertir I'énergie mécanique en chaleur.

Prenons I'exemple d’'un matériau parfaitement élastiquens® a une sollicitation harmo-
nique dans le domaine élastique, il vibrera sans perte djémesauf par frottements éventuels
avec l'extérieur. Dans la réalité, les matériaux ne présgmias de comportement aussi idéal.
Les vibrations sont amorties plus vite que ne peut I'ex@ida perte d’énergie due aux frot-
tements externes. Il est donc possible de rendre compterdpartement viscoélastique d’un
matériau.

Comparaison amortissement visqueux et amortissement stotural

Dans le cas de I'amortissement visquazj¥a force amortissante est proportionelle a la
vitesse €quation 2.3Y.

F =cx (2.37)
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Cette force, en régime de vibration harmonique, peut s&em notation complexe :
F =icwx (2.38)

L'amortissement visqueux est un terme proportionnel &aifence. L'amortissement struc-
tural dépend lui de la nature du matériau, il est di aux éiiinternes du matériau. Puisque
la dissipation d’énergie dépend du systéme mécaniqud,tiléssdifficile de définir un modéle
qui représente parfaitement cet amortissement. Le mo@egodlomb est utilisé pour décrire
la dissipation d’énergie causée par les effets de frictian dlissement entre deux matériaux.

On étudie le cas ou la structure est soumise a des soll@itatiarmoniques. Compte tenu
de la nature de I'amortissement structural, sa prise en tos® fait par la définition d’une
raideur (ou rigidité) complexk” :

k" =k(1+in) (2.39)

Oun représente le facteur de perte.
La force de raideur du matériau, pour un modele a 1ddl, est :

f =k(1+in)x (2.40)
L'équation différentielle du mouvement de I'oscillateut adl s’écrit :
M+ (1+in)kx= Ry (2.41)

Comme pour I'amortissement visqueux, 'amortissemenicsiiral est en quadrature de
phase avec le déplacement (terme multiplié ipaOn peut établir la comparaison suivante
entre les deux types d’amortissemerittb(eau 2.3. Les termes en gras dansthibleau 2.3
représentent des valeurs complexesygtorrespond a la pulsation propre.

Visqueux Structural

Bilans des forces Bilans des forces

(—mu? 4 k+iwc)XeW = FeW | (—muw? +k(14in))XeW = Fet

Réceptance Réceptance
X _ 1 X 1
H(W) = £ = cme? e H(W) = £ = mer Tk
H(wk=£k= . H(wk=Xk=—1
F L(%)zmzﬁ - 17(%)2%1

TAB. 2.3 — Comparaison entre 'amortissement visqueux ettstraic
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L'amortissement contrdle I'amplitude a la résonanoe=uy), car nous avons :

X 1

(o) F 12¢
Pour deux systéemes ayant comme seule différence le modateodissement et en consi-
dérant des amplitudes égales a la résonatce ()), I'amortissement structural est donc né-

cessairement égal a deux fois I'amortissement visqueux :
n=2¢ (2.43)

(2.42)

Méthodes d’extraction du paramétre d’amortissement

Il existe de nombreuses méthodes pour mesurer ou pour €asactl’amortissement pour
les systémes a 1 ddl. Lamortissement peut étre estimé & gara réponse temporelle de la
structure. Un systéme sous-amorti a 1 ddl, soumis a une ifioqmelsionnelle & = 0, donnera
une réponse de déplaceme(tt (figure 2.25. La mesure de 'amortissement est faite sur le taux
de perte de la réponse. On parlera de décrément logaritlerigui est défini par I'équation :

X1

6:In(x2

) ~ 21 (2.44)

Amplitude x1
X2

Temps

FIG. 2.25 — Réponse temporelle d’un oscillateur sous-amortie

L'identification de 'amortissement peut étre faite audsifacon simple mais avec de nom-
breuses hypotheses, par la méthode de largeur de bandi#BaN8us pouvons vérifier qu’'a la
résonance on observe pour tous typef B :

— un maximum d’amplitude

— un passage a zéro de partie réelle

— un extremum local de la partie imaginaire.

Une fois la pulsation de résonanoedéterminée, par son maximum d’amplitulgay, nous
recherchons les pulsationg et wp pour lesquelles les amplitudes du module d& RF sont
égales aAngx Aw = uy — wy est appelée bande passante dB3ou largeur de bande a eB).

Dans le cas d’'un systeme a 1 dfiyGre 2.26 ou d’un systéeme a n ddl faiblement amortis,
pour lequel I'influence des autres résonances est néglggsable comportement de la réso-
nance observée, 'amortissement s’écrit sous la formeatav.

B (2.45)

n=2¢ T
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W, @ wy Pulsation

FIG. 2.26 — Zoom sur une résonance, méthode de largeur de baBdiBa -

qgue I'on peut simplifier dans le cas d’'un amortissementéafln « 1)

L2~
r

n (2.46)

n représente le facteur d’amortissement structural.

2.4.3 Aspect expérimental
2.4.3.1 Dispositif expérimental

Le principe du banc expérimental pour réaliser des essaiandigjues est simple. Il com-
prend une chaine d’acquisitions permettant d’enregisé®isignaux d’excitations et de ré-
ponses de la structure. Ces signaux seront donc traitésabtsés par la carte d’acquisition
et le logiciel de traitement. Comme le présentenfilggres 2.27t2.30, ce dispositif est muni
d’un excitateur (marteau de choc ou pot-vibrant) et de caiptde mesure.

La mesure de la réponse est obtenue grace a des accélésféisesur la structure. Il
s’agit de capteurs d’accélération dynamique qui mesutaetélération des déplacements a la
surface de I'’échantillon.

Ces accélérometres fonctionnent selon le principe piézti@ue. Une partie piézoélec-
trique et une masse "sismique" forment, a I'intérieur dueap un systeme d’amortissement,
précontraint par un ressort. Lorsque des vibrations agisse ce systéme, la masse exerce une
force alternante sur la partie piézoélectrique ce qui pijaeales charges électriques par suite de
I'effet piézoélectrique. L'accélérometre capte les vilanas puis les transmet a un amplificateur
sous forme de tension. Ces variations de charge sont propoeties a I'accélération.

Nous utiliserons pour notre étude des accélerometreseKo! type 8738500, a fréequence
de coupure élevée (de l'ordre de KB 2. La plage d'utilisation pour la mesure de I'accéléra-
tion est de+/ — 500y ( g accélération gravitationnelle exprimée Mrikg ou m.s~2) pour une
sensibilité de 10nV/g. Leur masse, d’environ 1 gramme, n’a qu'une tres légéredntia sur le
comportement dynamique de la structure. Toutefois, nousne par experience qu’il ne doit
pas étre systématiquement négligé, surtout pour desstesdegeres.

Plusieurs moyens existent pour fixer un accélérométre sustincture (colle, goujon, adhé-
sif, aimant...). Dans le cadre de nos essais, nous obterebsrs résultats en utilisant une
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A%

couche tres fine de cire appliquée sur 'embase de I'accéktre. D’apres [20], ce moyen de
fixation posséde un comportement linéaire jusqu’a une &écgel d’excitation de 8 Hz, mais
cela dépend de la masse de I'accélérometre. Sa mise en ptaceserapide et permet un gain
de temps non négligeable.

Les accélérométres sont reliés a un amplificateur de chauggsermet de relever le si-
gnal de sortie a un niveau utile. Ce coupleur/amplificateigtl&r de type 5134 posséde une
deuxieme fonction intéressante, celle de filtre pour lesaig d’entrée. Certains réglages
peuvent étre apportés directement a ce niveau pour lingitendit et fournir un signal de bonne
gualité a la carte d’acquisition.

L'étape suivante représente I'acquisition des signauxupar carte National Instruments,
type NI-4552. Cet analyseur de signaux dynamiques nous offréchantillonnage simultané
des filtres anti-repliements et surtout un traitement "tenéel matériel" des données. Le pas-
sage d’'un signal temporel a un spectre fréquentiel se faih@ayen de chipsets intégrés dans
la carte permettant le calcul direct de la transformée derlesudiscréte (TFD). De plus, cette
carte est munie de quatre entrées, ce qui permet d’utilissimeultané au maximum trois ac-
céléromeétres et un excitateur pour une méme structure.tSsseid’échantillonnage va de 5
a 204.8 kilo-échantillon par seconde, ce qui permet d’itigasr des temps courts ou des fré-
guences élevées.

Enfin, la derniere étape consiste a afficher et analyser leséds enregistrées. Le logiciel
VirtualBench, distribué par National Instruments, perohet/isualiser un ensemble de courbes
et d'apporter quelques réglages.

2.4.3.2 Mode d’excitation

La mesure d’'une FRF sur une structure impligue que la streisiit excitée par des forces
dynamiques mesurables [20]. Pour I'étude dynamique destates, nous avons a disposition
deux moyens d’excitation : un marteau de choc et un pot vibran

Test d'impact - Marteau de choc

Le test d’impact a été développé vers la fin des années 70 @¢estu la méthode la plus
populaire dans le domaine des analyses modales. Le test idamae choc est trés utilisé
aujourd’hui, il est pratique et permet de déterminer rapielet les parametres modaux d’'une
structure. Le schéma du dispositif expérimental est repitéssur Idigure 2.27 1l est possible
de tester une grande variété de structures de difféerentesesaDifférentes tailles de marteaux
sont alors requises pour fournir une force d'impact appéepa la taille de la structure.

La sollicitation au marteau de choc est un événement dedrgteadurée. Limpact transfere
son énergie a la structure et produit ainsi une ofigere 2.28 La forme du spectre d’'un impact
est déterminée, par la masse et la raideur de la structurar éa mature de I'objet qui sert
d’'impacteur [20]. Le spectre de force, visible sufigure 2.29 est continu et décroissant dans
une premiere partie (avant le premier passage a 0). Sontadgkst maximale a la fréquence
nulle.

Un contrdle du spectre de force va nous permettre de déterrtarbande fréquentielle
valide pour I'analyse de I&eRF. En effet, la gamme utile va de quelques Hertz a une fréquence
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Ordinateur d’acquisition

T

Amplificateur/filtre

N M &D

[o)e]
[oXe)
||

R

' Accélérométre
Echantillon

\ l \ Marteau de choc

T~ Porte échantillon

FIG. 2.27 — Dispositif expérimental d'un essai au marteau de cho

I

Force

T | temps

FIG. 2.28 — Amplitude du signal de force de I'impact

Force

10a20dB

0 f

Gamme utile

Fréquence Hz

FIG. 2.29 — Amplitude du spectre de force de I'impact

de coupuref, fréquence pour laquelle 'amplitude du spectre a dimined.d a 20dB, voir
figure 2.29

Un marteau est composé, en dehors du support (manche), xipaities essentielles. L'ex-
trémité du marteau, qui sera en contact direct avec la sneitdrs de I'impact, est composée
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d’'un élément de contrble de raideur (embout). Nous détaile dans les lignes qui suivent,
la nature et la fonction de cet élément. Un capteur de forceé{@rométre), permettant de
mesurer I'accélération de la force d’'impact, est montéeehmbout et le support du mar-

teau. On peut aussi rajouter si nécessaire une masse additma celle du marteau (sup-
port+capteur+embout). La masse et la taille d’'un marteaanbsur la largeur de la plage de
fréquence sollicitée, de 0 a quelques milliers de Hertz pesiplus petits et de 0 a quelques
dizaines de Hertz pour les plus lourds.

Le marteau que nous utilisons pour nos essais est un martegaubsion 2000N, modele
Kistler 9722A2000 d’'une masse de 1§0La plage de fréquence qu'il sollicite s’étend de 0 a
9300Hz La sensibilité du capteur de force est de 2 milli-Volts pamitbn fnV/N).

Avant la réalisation d’essais, une procédure de configamatu marteau s'impose. Elle est
indispensable pour déterminer le type d’embout a utilises embouts peuvent étre de dif-
férentes natures, allant de I'acier au caoutchouc en papsare plastique. Leableau 2.4
présente la gamme d’embouts a notre disposition. Les difféitypes d’embouts permettent de
choisir la fréquence de coupure de I'impact et leurs rasleléterminent le spectre de force.
Les embouts agissent en quelque sorte comme un filtre méeapipse-bas.

Type Matériau Masse (g)] Gamme de fréquence
9902A | Acier inoxydable 2.4 0 a9000
9903A | Acier inoxydable 2.0 0 a 2600
9904A PVC 2.2 041800

TAB. 2.4 — Caractéristiques des différents types d’emboutslpanarteau de choc

Avant chaque campagne d’essais, un calibrage de la chaoguisition est nécessaire et
doit étre realisé pour vérifier la fiabilité du capteur de &ainsi que I'ensemble des céables et
connecteurs.

Nous avons donc vu qu’un des avantages majeurs des tespmagdliest sa rapidité d’exécu-
tion, car peu d’essais suffisent a obtenir des résultatfaigtints. Cette méthode est intéressante
pour I'étude de structures légeres.

Les problemes de fenétrage ou d’échantillonnage impodaritigateur de configurer pré-
cisément la carte d’acquisition. Nous voyons apparaitseedeurs liées au traitement du signal
et non pas a l'instrumentation. Une attention particulEsea portée sur le fenétrage des voies
d’entrées de la carte d’acquisition.

Les méme données peuvent étre représentées, soit dans dnddemporel, soit dans le
domaine fréquentiel. Un événement court dans un domainemgtdans I'autre. C’est pour
cela que des excitations courtes ont un spectre tres lagyelete sinusoide continue ne compte
gu’une seule ligne dans son spectre.

Dans notre cas, la carte d’acquisition enregistre un sigmaporel qu’elle transforme dans
le domaine fréquentiel au travers d’un chipset qui calcalel D. Si le temps d’observation est
trop court, 'enregistrement est tronqué, et une fuite egpalors dans le domaine fréquentiel.
Les fuites spectrales introduisent des erreurs non-liegdiées a la longueur des enregistre-
ments de lal FD.
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On releve dans la bibliographie, essentiellement, |'sdiion de deux types de fenétrages
pour le test d'impact :

— fenétrage forcéou transitoire) pour le signal d’excitation

— fenétrage exponentigbur le signal de réponse.

Ces deux fenétrages sont appliqués aux signaux aprés spidist échantillonnés mais avant le
calcul de laT FD dans I'analyseur.

L'utilisation du fenétrage forcepermet, quand cela est nécessaire, de supprimer le bruit
du signal d’excitation. Plus précisément, ce fenétragegme les échantillons autour du pic
d’excitation, et supprime le bruit sur les autres échamtgldu signal. La fenétre exponentielle
permet d’éviter les effets de fuites pour les structuresgmearties et d’atténuer le bruit sur la
réponse d’une structure tres amortie.

Dans certains cas, il sera obligatoire d’apporter une ctom sur I'amortissement final de
la réponse car le fenétrage ajoute un amortissement coraépdnse.

Nous présentons rapidement le principe des essais au mnakeehoc réalisés. L'échan-
tillon repose sur des élastiques tendus afin de limiter ligrice des fixations et de s’affranchir
d’'une modélisation numérique des conditions limites. Oa {ix ou plusieurs accélérometres
(présentés précédemment) sur la structure pour mesucegl&ation des déplacements a sa
surface. Nous venons exciter I'’échantillon par un impaananteau de choc. Les signaux sont
mesures puis traités pour obtenir une ou plusi€urRE.

Pot vibrant

Toutes les structures ne peuvent pas étre testées au mdetehac, par exemple les struc-
tures de trés petites tailles. Lorsque le test d'impactrasilisable, la mesure de RRF se
fait au moyen d’'une excitation artificielle, avec un ou pbuss pots excitateurs. De la méme
maniere, I'excitateur va permettre d’exciter les modeéragsants d’une structure, la ou le test
d’'impact n’est pas suffisant.

Les types d’excitateurs les plus communs sont les excita&ectrodynamiques ou hydrau-
liques. Pour notre étude, nous utilisons un excitateurtr@ldgnamique dont le principe est le
suivant.

L'excitateur (que I'on appelle aussi pot vibrant ou vibrajegénere des impulsions basses
fréquences et fonctionne suivant un principe électromigguee Le mouvement qu’il engendre
est provoqué par celui d’une bobine, traversée par un cbélectrique et placée dans un champ
magneétique. Le champ est généré par un aimant permanentedeas des petits excitateurs
(jusqu’a 500N de force nominale) ou par un électroaimant dans les cas Ussimlportants.
La force de Laplac& résultant du passage du courant dans la bobine s’exprima pelation
F = BIL, dans laquell® représente I'induction magnétique (en Teslag)ntensité du courant
(en amperes) dt la longueur du conducteur constituant la bobine mobile (etres).

Le courant électrique destiné au pot vibrant peut étre g&swit par un générateur de signal
basse fréquence (GBF), soit par une carte PCI génératrisgydal. Le signal émis passe par
un amplificateur de puissance et alimente la bobine de tabetir. Dans notre cas, les diffé-
rents signaux sont principalement des sinus balayés (ssieepavec des fonctions de montée
linéaire, quadratique ou logarithmique. Ces signaux sansmis a I'amplificateur par la carte
génératrice.
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Ordinateur d’'acquisition

Amplificateur/filtre

Echantillon

i Pot-vibrant G\

@) (b)

FIG. 2.30 — Dispositif expérimental d’'un essai au pot-vibraajt €t systeme d’encastrement
fixé sur la partie mobile du pot-vibrant (b)

La force délivrée par le pot vibrant et I'accélération conmiguée au capteur de force dé-
pendent de ce courant. Il est important de savoir que la fappéiquée est proportionnelle a la
tension appliquée.

Notre banc d’essaidigure 2.30Q est muni d'un excitateur LDS (Ling Dynamic Systems),
de la série V406. C’est un transducteur électrodynamiqaege Ibande fréquentielle, capable
de fournir une force de 198. Sa gamme de fréquence utile s’étend de 35 a $990mu 35
et 9000Hz correspondent respectivement a la résonance de suspémsisse/ressort) et a la
fréquence de résonance de la table (a vide). Ce pot vibraobewiné avec un amplificateur
LDS de type PA100E-CE.

Comme le présente le schéma dédare 2.30 le montage est constitué d’'un systéme d’en-
castrement (en aluminium) directement fixé sur la partie ileatu pot-vibrant, ne formant
gu’une seule piéce. L'éprouvette est encastrée sur catiie paobile par I'intermédiaire d’'un
mors de serragdi@ure 2.30. Le serrage est controlé par une clé dynamométrique qurass
un serrage uniforme sur les quatre vis de maintien. Nous dix@ux accélérometres, I'un sur
la partie mobile et I'autre sur I'échantillon. A terme I'aérometre fixé sur I'éprouvette sera
remplacé par un capteur laser de mesure de déplacementrénszsis contact). Dans cette
configuration, nous ne mesurons pas de force, seulementcdémtions pour ainsi obtenir
une fonction de transfert.

L'utilisation d’un dispositif expérimental comportant emncitateur assure une bonne répé-
tabilité des essais. En effet, les sollicitations impogéafiectent pas directement la structure,
et le signal dont elle est issue peut étre répété de nomlsréaisele pot vibrant recoit et repro-
duit plusieurs types de signaux différents. Les excitaties plus utilisées sont les excitations
sinusoidales et aléatoires (type "bruit blanc”).

Sur un intervalle de temps donné, un signal aléatoire peata&similé a la somme de
nombreuses composantes sinusoidales dont 'amplitu@epttadse sont aléatoires (mais a dis-
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tribution contrélée).

Nous sommes cependant confrontés a la présence de bruitssdeenors de I'acquisition
des signaux des réponses vibratoires. De maniere a mimitiiigkience du bruit de mesure
[20], I'estimation de la FRF a été effectuée a l'aide d’estieursHy(f) etHy(f) tels que :

_ Sex(f)
Ha(f) = Sex(F) (2.47)
et S (f)
- F

ou Sxx(f) et S (f) sont respectivement les autospectres de la réponse eixdidt®on a la
fréquencef, Sx (f) et Sxe(f) sont les interspectres entre la réponse et I'excitation.
Les autospectres et les interspectres sont déterminésyaaidtions suivantes :

Se(f) = 5 3 (F(O) (F() (2.49
Sex(f) = 3 3 (X(O) (X(D) (2.50)
Sex(f) = %é(i(f)). (F(f))i (2.51)
(1) = 3 3 (F(H) (X() 252

expressions dans lesquell¥$f) et F(f) sont respectivement les complexes conjugués des
vecteurs sortiX(f) et et de d’entré&(f) .

La fonction de cohérence exprime la linéarité entre lesaigml’entrée et de sortie, elle est
donnée par la relation suivante :

ISe(H)]?
V()= 5001 s (253)

ol 0< V() < 1.

Comme nous l'avons vu pour les tests d'impacts au momentagguisition, certains si-
gnaux introduisent des fuites spectrales. De la méme fdesrsignaux d’excitation et de ré-
ponses sont soumis a des fenétrages, ce qui limitent lds dffedistorsion de IERF dus aux
fuites. Mais, les fenétrages ne suppriment jamais totatemes effets. Ils sont utilisés dans
beaucoup de mesures lorsque cela est nécessaire. Lesfgsdes plus utilisés sont Hanning,
Flat Top ou encore exponentiel/force. Il estimportant derie que le fenétrage, quel qu’il soit,
a un effet sur la représentation fréquentielle des donnessrda mesure de I'amortissement
en particulier. Selon certains auteurs, comme Peter Alat§R), le fenétrage cause des pertes
de précisions sur I'amplitude des pics et fait apparaitns pfamortissements que ce qu'il en
existe réellement. Ces erreurs sont toutefois plus adokestaue les effets de distorsion dus
aux fuites.
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2.4.4 Détermination des paramétres mécaniques dynamiques

Nous nous intéressons plus particulierement a la détetimmdes propriétés mécaniques
dynamiques telles que le module élastique et le taux d’assernent modal. Plusieurs étapes
successives sont nécessaires pour obtenir ces propNétéscherchons dans un premier temps
a extraire les paramétres modaux a partir d’BiRF pour ensuite calculer les propriétés dyna-
miques intéressantes. lfigure 2.31représente le protocole a suivre, partant d’&iF expé-
rimentale, pour déterminer les propriétés dynamiques.

FRF

'

Analyse modale
(Lissage)

‘ Fréquences propres ‘

NOﬂ(Géométriesimple? \lOUi

Calcul EF Cacul analytique

Re&g
Amortissement modal

FiG. 2.31 — Principe d’identification des paramétres mécaique

2.4.4.1 Extraction des paramétres modaux expérimentaux

Pour extraire les paramétres modaux expérimentaux, ndisons un logiciel d’analyse
modale MODAN qui prend comme données d’entrée une ou plissieRF expérimentales.
La procédure d’extraction, développée par J. Piranda g&]basée sur I'analyse des pics de
résonance de I'amplitude de FRF.

L'extraction des parametres modaux sous MODAN est réafisgartir d’'une méthode de
lissage de l& RF au voisinage d’un pic de résonance. Théoriquement, il estiple d’identi-
fier simultanément un grand nombre de modes, mais pratiquehest préférable de travailler
par bandes de fréquences contenant un mode isolé ou pkisiedes a fréquences propres voi-
sines. Cette méthode de lissage est tres bien présenté@panda dans le manuel d'utilisation
de MODAN, [62].

L'utilisation de MODAN dans I'extraction des paramétresdaax permet de conduire une
analyse modale sur des bandes de fréquences et de vérifiargaasla qualité des résultats.
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B Modan3.0 - Lissage de fonctions de transfert
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FIG. 2.32 — Interface graphique utilisateur du logiciel d’atsal modale MODAN

La procédure de lissage exige de la part de I'utilisateurasteptabiliser et localiser les modes
dans la bande de fréguences d’analyse. Cette méthode egtétéenpar la méthode globale
[62], qui permet de déterminer le nombre de modes effecfpifehdre en compte dans la bande
de fréquences étudiée.

La procédure de lissage détermine par moindres carrés fagrateurs des fonctions de
transfert a partir des valeurs des pulsations complexesiiides.

A partir de la synthese de la réponse effectuée en utilisarmdrametres modaux identifiés
pour chacun des modes, nous pouvons visualiser la contnibdé ces deux modes dans la
réponse ainsi que la différenciiglire 2.32. La différence peut faire apparaitre de maniéere
évidente la présence de modes alors que sur la réponse ces suod quasiment indétectables.
A cet effet, il est possible d’identifier ces modes sur laatghce calculée.

D’autre part, lorsque les modes ont été identifiés dans ldédde fréquences de mesure,
nous pouvons observer une différence entre la réponse égestita réponse synthétisée. Si
cette différence ne fait plus apparaitre de modes, celafisigiu’elle doit étre imputée a l'in-
fluence des modes extérieurs a la bande de fréquences étudiée

2.4.4.2 Identification du module élastique

Nous présentons, dans les lignes qui suivent, une méthpakerat simple pour extraire le
module élastique a partir d'une fréquence propre mesuréellon essai.

Considérons I'approche inverse. Connaissant la géonuria structure ainsi que les pro-
priétés mécaniques du matériau (module élastique, caaffide Poisson et densité), nous pou-
vons déterminer, d’'un calcul analytique ou d’une simulatiamérique en éléments finis (EF),
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les valeurs des fréquences propres désirées.
Pour illustrer cette idée, prenons le cas d’'un oscillatedrire an ddl en régime libre par
exemple, I'équation générale du mouvement s’écrit :

[M]%+ [BJX+ [K]x = 0 (2.54)

ou [M], [B] et [K] sont respectivement les matrices de masi@nortissement et de raideur.
est le vecteur déplacement.
Le systéeme conservatif associé a cet oscillateur linéaiceis:

[M]X+ [K]x =0 (2.55)
Les valeurs propreXk; sont les racines du polynéme caractéristique obtenu par :
det([K] —Ai[M]) =0 (2.56)
Nous pouvons écrire la matrice de raideur :
[K]=[D] E (2.57)

ou [D], facteur du module élastique E, integre les pararaé&jémmétriques et le coefficient de
Poissorw.
Posons pour la pulsation propre :

w = 2nICVE (2.58)

ou (.0,2 = )\i-
De I’équation 2.5@&lécoule la relation suivante :

det([D] —C?M]) =0 (2.59)

ouC; représente les racines du nouveau polyndme caractéastiqu

Nous obtenons une valeur @epour chague mode propre quelque soit la valeur du module
élastiquekE. Les coefficients dépendent de la géométrie de la structurepefficient de Poisson
v et de la densité du matérig et du rang du mode propre étudié.

Lorsque la géométrie de I'échantillon investigué est sen{dlsque, plaque, poutre...), nous
utilisons les méthodes analytiques (vidgure 2.3). Pour une géométrie plus complexe, nous
nous orientons vers 'utilisation d’'une modélisation etaatcul en EF. Dans chaque cas, nous
devons considérer les conditions aux limites correspdedanl’essai réalisé.

Connaissant la géométrie et les fréquences propres d’'mnese ainsi que et p, nous
pouvons aisément déterminer le module élastique du matétialie.

Pour illustrer cette procédure d’identificationBenous présentons des applications faisant
intervenir des géométries simples. Nous considérons psuexemples suivants que le coeffi-
cient de Poisson reste constant quelque soit la fréquensellidtation. Cette hypothése sera
conservée pour la totalité de I'étude.

Application a une poutre (1D)
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Dans cet exemple, nous traitons le cas d’'une poutre sousitstibns harmoniques en
flexion. Le matériau est élastique, homogéne et isotropsstithation des fréquences propres
est basée sur le modeéle Euler-Bernouilli, ou le rapfmrtjueur de la poutresur épaisseur de
la poutre(L/h) est suffisamment grand pour négliger le cisaillement (&ainexe C.2)1 C'est
a dire que I'on considére que la rotation des sections drdiéda poutre est telle que celles-ci
restent orthogonales a la fibre neutre. Les fréquencesgwalerla poutre s’écrivent :

2
fi = ZB—H'LZ\/% (2.60)

faisant intervenir le module élastiqieet p la densité volumique du matériau utilisé, le moment
d’inertie |, la longueur de la poutre et I'aire de sa sectioA. Le parametre adimensionr{&|
est a déterminer en fonction des conditions limitesrexe C.2. 1

L’ équation 2.6(Qpermet de déterminer I'ensemble des fréquences propree qiautre a
partir d’'un module élastique constant. Nous abordons le probleme de maniere inversgumiis
notre objectif est d’obtenir une valeur &ea partir des fréquences proprgs

L'écriture simplifiée de Equation 2.60¢lie directement la frequendgau module élastique
E, elle se présente sous la forme suivante :

fi =CGVE (2.61)

Nous déterminons ainsi des coefficieGtspour chagque modequi restent constants quelque
soit le module élastique choisi. En effet, ces coefficieéisethdent de la géométrie de I'échan-
tillon (ici une poutre), de la densité et du coefficient desBon du matériau, du mode investigué
(rangi) et des conditions limites (nécessaires dans le calcfl).de

Nous pouvons ainsi exprimer un module élastique résultiéduation 2.61a partir des
fréquences de résonanteen fonction de€; calculés analytiquement :

1
— 2
G
Prenons maintenant le cas d’un matériau viscoélastiquacteéaisé par une évolution du

module élastique avec la fréquence : on rigtke module élastique observé et correspondant a
la fréquencdf;. L’ équation 2.6X’écrit alors :

fi=CivEi (2.63)

L'identification du module élastiquig; d’'un matériau viscoélastique a partir de fréquences
propres mesurées experimentalemdnt {9 s’appuie sur la relation :
1

E = C—iz(fi mes)2 (2.64)

E ()? (2.62)

Application a un disque (2D)

Nous présentons I'exemple d’'un disque pour lequel noudifitars le module élastique a
partir d’'une modélisation analytique, puis d’un calcul raben élastodynamique linéaire en
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EF. Il s’agit d’'un disque de PMMA de rayax150mmet d’épaisseun =9.6 mm Le matériau
est viscoélastique, linéaire, homogéne et isotrope, dsitgevolumiquep=1190kgm 3. Le
coefficient de Poisson est fixé & 03 selon la littérature.

Les résultats obtenus pour chacune des deux méthodes saitteaompareés.

Pour la méthode reposant sur la modélisation analytiques déduisons I'expression analy-
tigue de G, directement de I'équation permettant de calculer lesuieéges propres du disque

(présentée eAnnexe C.2.p:
Gij = Aizi s 2.65
U 2m2\ 12p(1-v2) (2.65)

Les indices et j correspondent respectivement au nombre de diamétresxetiawnombre de
cercles nodauxj est un parametre fréquentiel adimensionnel, déterminé gmague mode.
Les valeurs dajj, nécessaires pour la suite du calcul sont regroupéésieexe C.2.2

Pour lemode lpar exemple, nous comptons seulement deux diamétres noflesk la
variablei se verra attribuer la valeur 2 ¢ta valeur 0. Pour lenode 2i et j prennent respec-
tivement les valeurs 0 et 1. Nous déterminons, de la mémeemgnéet j pour 'ensemble des
modes souhaités.

Pour la simulation numérique en EF, nous fixons constant idutecélastiqués=. Connais-
sant le module et les fréequences propres de la structuneals's des coefficien; découlent
directement de équation 2.62

LO®O

(a) Mode 1 (b) Mode 2 (c) Mode 3 (d) Mode 4

FIG. 2.33 — Représentation des quatre premiers modes propreslidgue

La figure 2.33présente les quatre premiers modes propres du disquegill ¢’ane repré-
sentation numérique réalisée a partir du logiciel de caoUEF, ANSYS. Les éléments utilisés
sont de type volumique (hexaédre a 20 noeuds). Nous pouvainsnecent distinguer les dia-
metres et les cercles nodaux représentés en vert stiglees 2.33Les cercles et diamétres
nodaux correspondent a des zones ou les déplacements $omunies faibles. Les zones
de couleurs rouge et bleu sont les zones ou les déplacenmamtsespectivement maximal et
minimal.

Le tableau 2.5eprésente les résultats pdijy obtenus par les deux méthodes. Quelque soit
la méthode, ces résultats sont tres proches. Les variagtatves sont inférieures a 1 %, ce qui
a pour conséquence de faire varier au maximum le modulédtiagt; de 2 %. La modélisation
par éléments finis semble étre beaucoup plus proche de ili# réal les EF volumiques utilisés
ici n’'integrent aucune hypothese cinématique particelier
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Cij (m2 kg ?)
Mode | Calcul analytique Calcul numérique en EF
1 3.1410° 3.1710°3
2 5.42 103 5.47 103
3 7.3010°3 7.3310°3
4 12.2510°° 12.26 10°3

TAB. 2.5 — Comparaison de I'extraction @g analytique et numérique

2.4.4.3 Calibration des essais utilisés en analyse modale

Essai au marteau de choc

La phase de calibration du systeme d’essai permet de vdafsensibilité du systeme a
la mesure des parametres modaux. Comme p@&WD, nous réalisons des mesures sur un
matériau modéle dont les propriétés mécaniques sont cenhaamatériau utilisé est I'acier
35 NCD 16, dont les caractéristiques sont présentéesection 2.3Rappelons que cet acier
est un matériau élastique, homogéne et isotrope. Son as®rient est considéré comme nul
(§=0) car il présente une faible viscosité par rapport a unmpehe.

L'échantillon en acier est une plaque de dimensionsxI&x 10 mm L'analyse modale
expérimentale a permis d’obtenir les fréquences de réserdas quatre premiers modes.

1000 F

100 ¢

10 ¢

Amplitude FRF

01 ! ! ! ! ! !
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000

Fréquence (Hz)

FIG. 2.34 — Amplitude d’'une FRF (accélérance) mesurée sur tpuplan acier 35 NCD 16 de
dimensions 15070x10mm

L'extraction du module élastigue est réalisée a partir de BRF mesurée dans MODAN,
la figure 2.34présente I'amplitude de I'accélérance pour la plaque egr.aca détermination
du module élastique est basée sur le principe développaragraphe 2.4.4Une modélisation

105



2. Techniques expérimentales utilisées

numerique en EF de I'échantillon suivie d’'un calcul modainpet d’identifier les valeurs du
coefficientC; pour chaque mode. Pour un coefficient de Poisson fixé a 0.3 aittia gesC;,
nous déterminons les valeurs du module élastiqué&sfea) pour les quatre premiers modes :

mode 1: E=198
mode 2 : E=199
mode 3 : E=198
mode 4 : E=198

Les résultats de ce calcul se rapprochent des valeurs dueddaung apparaissant dans la
littérature, autour de 20BPa L'amortissement modal mesu§épour chaque mode est inférieur
a4 104, ce qui confirme I'hypothése émise précédemment. Le matétant trés faiblement
visqueux, 'amortissement modal reste négligeable.

Essai au pot vibrant

L'extraction du module élastique est basée sur une motiélisaumeérique en EF, respectant
le plus fidélement possible les conditions réelles de liegibaatoire. La poutre est encastrée
sur la partie mobile du pot vibrant, elle est soumise a unéatian harmonique de forde non
mesurée. Les conditions aux limites de I'éprouvette sansguidée-liborecomme le présente
le schéma de lfgure 2.35

Mais, les fréquences propres sont déterminées a partiedanction de transfekt;, entre
deux points de mesure du systepaatie mobile du pot-vibraréprouvetteH, n’est autre que
le rapport des déplacements mesufgesurX,. La démonstration exposée annexe Anontre
gue le probleme se ramene al'étude d’'une poutre dont lestamslaux limites sonéncastrée-
libre.

X, ‘ X2

‘ ‘

| W,

El\

FIG. 2.35 — Poutrguidée-libre

Nous avons réalisé des essais de reproductibilité sureiifte échantillons d’'une méme for-
mulation de composite, 2860T2. Les éprouvettes testéésleatimensions 8010x4 mm La
variation observée sur les deux premiers modes de flexios légplan vertical X2) n’excéde
pas 0.4 %. En revanche, la variation du facteur de perte geacipe des 3 %, elle reste accep-
table. Nous notons une bonne reproductibilité du protod@ssais (du serrage de I'éprouvette
dans I'encastrement, a I'extraction des parametres moalaexMODAN).

Nous nous sommes intéressés a l'influence que peut avaiél@mmetre en fonction de sa
position sur la poutre. Les éprouvettes de compositesdptésssection 1.% qui sont testées

106



2. Technigues expérimentales utilisées

sur ce montage pesent entre 4 g 8 est facile d'imaginer qu’un accélérometre, d’'une masse
d’environ 2g, ait une influence directe sur la mesure. Nous avons réals&imulation numé-
rigue sous ANSYS en modélisant 'accélérometre comme ursse@m@onctuelle, a des positions
différentes sur I'éprouvette. La position de I'accélértmést caractérisée par le rapport de sa
distance a I'encastrement sur la longueur totale de I'égatbe (hors encastremenrtfigure 2.36

A= (2.66)

Accéléromeétre

Echantillon

FIG. 2.36 — Position de I'accélérometre sur la poutre lors desbBeau pot-vibrant

L'étude de l'influence de I'accélérometre est basée seuleme les modes de flexion dans
le plan vertical ¥2) selon le schéma de fegure 2.36 Les dimensions de la géométrie modélisée
dans cette simulation numeérique sont identiques a cellesdeantillons testés, c’'est a dire
80x10x4 mm Nous avons représenté, sous la forme de grafimsd 2.37, les effets des
différentes positions de I'accélérometre sur les fréqasmropres calculées numériquement
sous ANSYS. Les variations relatives des fréquences pageeflexion sont données par la
relation suivante :

At _ fa—x—fa-o (2.67)
f fa -0
ou x est la position relative de I'accélérometre sur la poutre.

Ces résultats expérimentaux sur les variations relatiessfréquences propres de flexion
sont présentées sur les graphes diiglare 2.37 Lorsque I'accéléromeétre est proche de I'en-
castrement4, <5 %), les variations relatives, prévues par la modélisatiamérique, sur les
fréequences propres de flexion dans le plan vertik3l gont tres faibles, inférieures a 0.1 %.
Ces courbes présentent des tendances identiques a celies de la modélisation numérique
(figure 2.37.

La surestimation des valeurs obtenues par la simulatiorénigoe vis a vis de celles me-
surées découle directement de la modélisation de I'acréitre sur la poutre et du niveau
d’excitation impose.

Lorsque l'accélérometre se situe pres d’'un noeud de vibraii a peu d’influence sur la
fréquence propre de I'échantillon. Lorsqu’on déplaced&éromeétre, sa masse a un effet non
négligeable sur les niveaux d’amplitude des déplacementa goutre, quelque soit le mode
étudié.
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FIG. 2.37 — Représentation de I'influence de la position de 8Erometre sur les fréquences
propres mesurées et modélisées pour les deux premiers a@degion
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FIG. 2.38 — Représentation de I'influence de la position de é@rometre sur le taux d’amor-
tissement modal mesuré pour les deux premiers modes denlexio

Parallelement, nous étudions I'effet de la position dedé&érometre sur le taux d’amortis-
sement modai. Les variations relatives du taux d’amortissement m@daint données par la
relation suivante :

g _ EAL:X - EALZO (268)
E EALZO
ou x est la position relative de I'accélérométre sur la poutre.

Pour un niveau d’excitation constant, nous constatons ugmantation générale du taux
d’amortissement modal dépendante de la position du capted@érométrique. Les évolutions
mesurées des variations relativeggderésentées sur fagure 2.38 dépendent directement des
modes propres de flexion étudiés.

L'amplitude des déplacements de la structure varie en ifmmcte la position de I'accélé-
rometre et des niveaux d’excitation appliqués. Lorsquedégdacements sont importants, ils
sont a l'origine de I'apparition de frottements au niveal’decastrement. Une partie de cette
dissipation d’énergie est mesurable par I'intermédiairéadteur de perte, comme le montre la
figure 2.39

108



2. Technigues expérimentales utilisées

15¢

10}

A1 (%)
AETE (%)

ol
T

-1.5 : : : 0-— : : :
0.005 0.01 0.015 0.02 0.005 0.01 0.015 0.02
Amplitude des accélérations (V) Amplitude des accélérations (V)

(@) (b)

FiGc. 2.39 — Influence de I'amplitude des accélérations d’ekoitasur les fréquences propres
(a) et le taux d’amortissement modal (b) mesurés pour le Rode

Pour minimiser l'influence de la masse de I'accéléromeétrd’ensemble des résultats, il
est impératif de le positionner prés de I'encastrement. @&rtre partie, les signaux de me-
sures accélérométrigue, liés aux faibles niveaux d’aomgditdes déplacements a la surface de
la structure, sont entachés de bruit, rendant I'extract@Emparameétres modaux tres difficile.

L'augmentation de I'amplitude des accélérations de I'etwn du pot vibrant permet de
limiter I'effet du bruit sur la FRF. Nous pouvons minimis@msinfluence lors de I'acquisition
des signaux, par l'utilisation des estimatedrs etH2 (présentésection 2.4.3.2

20 T T T T 20
15} 1 15}
__ 10t 1 —~ 10}
S g
<57 w5
2 [NV
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FIG. 2.40 — Influence de I'amplitude des accélérations d’etioitapour les deux premiers
modes propres de flexion (mode 1 : + rouge, mode 3 : * bleue)lesufréquences propres
(a) et sur 'amortissement (b) pour un échantillon de PMMA

Nous nous sommes donc intéressés a étudier I'effet de liardpldes excitations sur les
parametres modauk et & lorsque I'accélérometre est fixéM < 5 % de I'encastrement. Les
variations relatives des fréquences propret du taux d’amortissement modasont données
par les équations suivantes :

ﬁ _ fAmp:x— fAmp:0.005 (2.69)
f fAmp=0.005
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et

% _ EAmp:x - EAmp:0.00S
3 &Amp=0.005
Les résultats, obtenus pour les deux premiers modes proeifésxion, sont représentés par
les courbes de lagure 2.40 La réponse de la structure est linéaire dans cette gammieaiain

d’excitation. Les variations relatives §eobservables sur le mode 1, sont liées a la présence de
bruit qui rend I'extraction dé difficile.

(2.70)

2.5 Analyse par ultrasons

Les techniques ultrasonores sont des outils privilégiés feocontrdle et I'évaluation non
destructifs des propriétés mécaniques des matériaux.eChritjues sont adaptées a une trés
large gamme de matériaux, qu'’ils soient composites ou noat &es matériaux composites,
milieux hétérogénes a I'échelle microscopique, I'analylesonore autorise I'évaluation des
propriétés mécaniques du milieu homogénéisé a I'échella bagueur d’onde.

L'analyse des matériaux par ultrasons repose sur un parghgsique simple : le déplace-
ment des ondes dans le matériau sera affecté par la travkrsédieu dans lequel il voyage.
Ainsi, il est possible de noter des modifications d'un ou desiglurs des quatre parametres fa-
cilement mesurables associés au passage d’'une onde ndtrasde temps de propagation, le
contenu fréquentiel, I'atténuation et la diffusion de den Ces différents parametres peuvent
étre directement corrélés aux changements des proprigysgpes et mécaniques comme la
raideur, le module élastique, etc...

2.5.1 Principe de la méthode

Les ondes ultrasonores sont considérées comme des onstipuéla qui se propagent dans
les milieux élastiques a des fréquences supérieures a 2CHW0

Considérons un cas simple, celui d’'une onde plane dans ueunislotrope et homogeéne.
Au passage de I'onde, le tenseur des déformations, en eagli¢es termes du second ordre du
champ de déplacemetits’écrit (hypothése des petites déformations) :

1 /0u Oy
e === +=— 2.71
W=3 ( 2% + axk) (2.71)

Ce tenseur des déformatiofg est lie au tenseur des contraintgspar la loi de comporte-
ment élastique du milieu de propagation :

0ij = Ciju &j (2.72)

NotonsCijk les composantes du tenseur de rigidité (d’ordre quatre)atémau.
Le principe fondamental de la dynamique appliqué a un piéihént de volume de masse
volumiquep s’écrit en négligeant I'action de la pesanteur ainsi quigetehermique :

00ij _ 0%

5~ Pae (2.73)
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En substituant Bquation 2.72lans la relation fondamentale de la dynamiggeation 2.73
nous obtenons I'équation de propagation suivante :

2%u; 9%u
TZI =Giju — (2.74)

0X;j 0Xy
La solution de I'équation de propagation est recherchés lsdorme d’'une onde plane pro-
gressive, de vecteur de polarisat®se propageant dans la directid(P etV vecteur unitaire) :

Y

U(X,t) = APd(@-kKVX) (2.75)

aveci? = —1,t le tempsw la pulsation A I'amplitude de I'onde ek le nombre d’ondes qui
peut étre réel ou complexe selon la nature du matériau i@lasbu viscoélastique).

Dans le cas d’'un milieu amortissant soumis a des sollioitatipar ondes planes harmo-
niques, la relation du mouvement se traduit, apres divigak, par ([17]) :

(Fil () —A8))RA =0 (2.76)
avecd; le symbole de Kronecker et :
- pu?
A= (2.77)

I (w) est un tenseur symétrique de rang 2 appelé tenseur acaustigenseur de Cristof-
fel. Il est défini par la relation suivante :

Fit (00) = Cijia (W) Vi (2.78)
aVECéiJ‘H composantes complexes du tenseur de Hooke telles que :
Cijir (@) = Cljyg () +ICli () (2.79)
L'amortissement dans le matériau composite a pour valeur :

B ik (00)
a qjkl ()

Nijki (W) (2.80)

L'analyse de la propagation d’'ondes planes dans un matédmposite se ramene a la
résolution d’un probléeme de valeurs prophkede matrice symétriquex33, matrice complexe si
le milieu est amortissant ([17]).

Pour le nombre d’ondes, on pose généralement :

k=k—ia (2.81)

La partie imaginaire d&, notéea, est positive et représente I'atténuation de I'onde qui est
directement liée aux propriétés amortissantes du mat@di).
La phased est donnée par la relation :

® = ot — K*V.X (2.82)
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Nous pouvons, a partir de la partie réddjeléfinir la vitesse de phase de I'onde (ou célérite),
par :

Le composite est percu comme un matériau homogéne, sa landjoade) est environ dix
fois supérieure a la taille des inclusions. La longueur d®est donnée par la relation suivante :

_211_V(p

A k f

(2.84)

Les plus fréquentes applications de mesure ultrasonicugerd dans I'estimation de mo-
dule élastiqué et du coefficient de Poissen Le comportement élastique d’un solide peut étre
déterminé a partir des vitesses d’ondes longitudivaé transversalg; [21].

Pour un matériau élastique et isotrope, le module élastgetle coefficient de Poisson
sont donnés par les relations suivantes :

(3W —4v?)
E — ov2 (2.85)
t V|2 _VtZ
et ) )
V2 -2
=1 (2.86)
2(VZ =)

2.5.2 Dispositif expérimental

Le principe de base du contrble ultrasonore consiste a enwme onde élastique par I'in-
termédiaire d’'un transducteur dans le matériau a contréler

2.5.2.1 Banc d’essais a transmission

Dans le cadre de notre étude, nous utilisons un banc d’eadsaostact direct comme le
montre lafigure 2.41 Ce dispositif se constitue d’un générateur d’impulsiaisn émetteur
et d’'un récepteur piézoélectrique transformant un sigieatiéque en onde ultrasonore et vice-
versa.

Un générateur piézoélectrique, excité par un génératémpdisions électriques, émet un
train d'ondes a sa fréquence fondamentale. Ce générateysudsions délivre a une cadence
réguliere des impulsions électriques qu’il transmet adi@teur. Dans notre étude, nous utili-
sons un excitateur dont la fréquence fondamentale se rappae 54kHz Ces ondes émises
se propagent dans un milieu de couplage avec lequel le matést en contact. Un récepteur
piézoélectrique recoit le signal ultrasonore transmisatets du matériau, ce signal est mesuré
par une chaine d’acquisition du signal de sortie et est adglgr un ordinateur.

Le banc a contact direct permet de générer des ondes lomgites et/ou transversales
selon le choix des capteurs. Dans notre étude, nous uslisorexcitateur, dont la fréquence
fondamentale se rapproche deld4iz, générant une onde uniguement longitudinale. L'émetteur
et le récepteur, associés a un agent de couplage (ici un gelrdamission ultrasonique), sont
plaqués contre I'échantillon a analyser.
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FIG. 2.41 — Schéma d’'un banc a transmission et contact direft [17

Le dépouillement des essais se fait sous I'hypothése gpai$geur du couplant de part et
d’autre de I'’échantillon reste identique tout au long deda. Cette hypothese a peu d’influence
sur la détermination de la vitesse de I'onde. En revanchegst prépondérante sur la détermi-
nation de I'atténuation. Selon Y. Chevalier [17], I'amptie de I'onde dépend directement de
la pression exercée par les capteurs sur I'éprouvetteetesté

Ce dispositif d’essais est un outil fiable dans la mesuremipsede parcours de 'onde dans
le matériau, mais reste inutilisable dans la mesure détiatition de I'onde.

Selon Y. Chevalier [17], I'éprouvette a tester doit étrenimfient grande par rapport a la
longueur d’onde (4 a 6 fois plus grande en pratique). Paraidgpun échantillon de petite taille
(L0mmenviron) et & la vitesse de phase pour un composite (2 000@H.680%), les fréquences
de travail sont de I'ordre du mégahertz.

2.5.2.2 Calibration

Nous avons réalisé une série de mesures de la vitesse deatéplat de I'onde ultrasonore
longitudinale dans plusieurs échantillons de PMMA. A patt ces vitesses, nous déduisons un
module élastique pour chaque échantillon. La valeur mogyeonmodule élastique obtenue pour
une fréquence d’excitation proche del4zest de 5.1@GPaavec un écart-type de 38Pa. La
variation dek ainsi obtenue n’excede pas les 2 %, ce qui rend ce type dseggabductible.

2.6 Classification des géométries d’éprouvettes en fonctio
du type d’essai

Le tableau 2.6regroupe I'ensemble des géométries d’éprouvettes (PMMgéomuposites),
utilisées dans cette étude, en fonction du type d’essai.
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Types ou matériels d’essajs Géométries d’éprouvettes
Traction Zwick haltere 1ISO 527 (fGt utile 8010x4 mm)
Lacher Plague 268.573.5x9.6 mm
ARES Poutre 3<10x4 mm
VA2000 Poutre 510x9.6 mm
Pot-vibrant Poutre de section 204 mm longueur 65 a 8éhm
Marteau de choc Disque diamétre 30met épaisseur 9.61m
Poutre 30&30x9.6 mm
Poutre 40x30x9.6 mm
Plaque 3292.5%75x9.6 mm
Ultrasons Poutre 80«10x4 mm

TAB. 2.6 — Classification des géométries d’éprouvettes enifomdu type d’essai

2.7 Conclusion

Ce chapitre a été consacré a la présentation des différerétedes expérimentales uti-
lisées dans la caractérisation d’une part de la matricenpely et d’autre part des matériaux
composites modeéles. Les études approfondies de la matiieel@s composites seront présen-
tées dans les deux prochains chapitres.

Les essais quasi-statiques en traction, basés sur dessy@onéclassiquement utilisés pour
identifier les propriétés élastiques des matériaux pourilidek vitesses de chargement. Ces
essais permettent de caractériser le comportement a eugas différents matériaux testés,
propriétés pouvant étre intéressantes dans certains sasgoalre compte de la nature cohésive
de ces matériaux.

Les essais de fluage, a travers une modélisation simple (exdel&€ener), sont en mesure de
décrire le comportement viscoélastique des matériauxésymbur des vitesses de sollicitation
d’'une part tres rapides, propriétés élastiques du matéstadiautre part tres lentes, relaxation
du matériau. D’une maniére simple et rapide, nous pouvaidinerle comportement viscoélas-
tigue du matériau pour une large gamme de fréquences deitsoidin.

L'’AMD constitue une méthode d’analyse largement utiliséeseence des matériaux, pour
I'étude des matériaux polymere et composite a matrice patgnia complémentarité des dif-
férents modes des sollicitations permet d’investiguemeasériaux étudiés sur une gamme de
fréquences de sollicitation assez large. Quoique noréndés essais d’AMD, notamment sous
sollicitation en flexion, ont nécessité des phase de célilms Bienque trés couteux, ce moyen
d’analyse « hors-résonances »reste intéressant pountd'éfel la viscoélasticité des composites
dans les basses fréquences.

L'analyse modale expériementale permet I'étude des pFtgimécaniques des matériaux
pour des vitesses de sollicitations importantes, mai® @talyse se limite aux résonances.
Contrairement a ’AMD, I'analyse modale constitue, pamjdoi de différents dispositifs d’es-
sai, un outil adaptable a des géométries diverses et vgragrasettant ainsi de discrétiser la
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gamme de fréquence étudiée. Cette méthode d’analyse restaviintageuse car les moyens
mis en jeux en termes de temps et d’équipements restentveatent faibles.

Ces différents essais pourront étre complétés avec ungsanadr ultrasons, validant ainsi
le comportement élastique des matériaux testés vers lésdfagéiquences de sollicitation.

Le chapitre suivant se consacre a I'étude détaillée de laiaagtolymere, basée sur les
différentes méthodes d’analyse présentées ici.

115






Chapitre 3

Etude mécanique de la matrice polymere
utilisée

Dans ce chapitre, nous présentons une caractérisatiomuslige en PMMA utilisée dans
la réalisation des différentes formulations de compositedéles. Les méthodes mises en avant
dans ce travail reposent sur I'analyse mécanique vibeatss structures étudiées. Combinées
avec des résultats d'essais statiques tels que tractigriesghfluage, les analyses vibratoires
permettent effectivement d’estimer le comportement \é&stique.

L'étude de la matrice PMMA présentée comprend une analydéamaire des différents
échantillons testés ainsi qu’'une analyse dynamique thekunanique permettant d’obtenir les
spectres isochrones du module conservatif et du facteuerde. pJne identification du module
élastique, réalisée au travers d’essais de traction gtasijue, rend compte du comportement
non-linéaire du PMMA. Ces mesures sont complétées par dessesn analyses vibratoires
du matériau : essais de fluage, AMD, analyse modale et anpirsaltrasons. Ces différents
essais permettent d’étudier I'évolution du comporteme&toélastique du PMMA sur une large
gamme de fréquences de sollicitation. D’autre part, nogseamtons, a la fin de ce chapitre,
les capacités de I'analyse modale a détecter la présenoseeddommagement volontairement
introduit au sein de la structure par un simple suivi des pétgs mécaniques dynamiques.

3.1 Caractérisation de la matrice polymere utilisée

3.1.1 Analyse moléculaire du PMMA

Ne connaissant pas le procédé et les conditions de falomcdés plaques de PMMA uti-
lisées (information non communiquée par le fabricant),snoous intéressons a comparer les
masses moléculaires viscosimétrigues moyennes de I'drselds échantillons testés. La mé-
thode de mesure de I'indice de viscosité du PMMA en solutionsnpermet de calculer les
masses moléculaires moyennes viscosimeétriques et de cengmdifférentes formes de PMMA
utilisées (granulés, plaques et haltéres). Le PMMA esbdisdans du solvant, ici du chloro-
forme, pour donner une solution (PMMA + solvant).

Une augmentation de la viscosité caractérise une rétionlatu polymeére tandis qu’une
diminution peut étre justifiee par une dégradation chimides chaines. En déterminant cet
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indice, nous pouvons suivre I'évolution de la structure raamléculaire (état de réticulation et
longueur des chaines macromoléculaires) du PMMA.

Dans notre étude, la température d’essai est d€ 20 fe solvant utilisé est le chloroforme.
Les constantea etK valent respectivement 0.79 et 5.5 2qdl.g~1).

Les résultats obtenus sur les différentes formes de PMMArsgroupés dans tableau 3.1
Nous remarquons une légére diminution des masses mol@&sutabyennes viscosimétriques
suite a la fabrication des plaques et des halteres. Le PMNbkeavoir subi une faible dé-
gradation lors de la mise en forme des échantillons. Ledtaéswbtenus pouky, entre les
plaques et les haltéres indiguent que le PMMA s’est dégradéahiére identique. Les échan-
tillons réalisés ne sont pas différentiables au niveau deidaostructure, en d’autres termes le
matériau pour 'ensemble des échantillons est identique.

Type de PMMA| Masse moléculairekg.mol=1)
granulés 150
halteres 144
plaques 143

TAB. 3.1 — Masses moléculaires moyennes viscosimétriflyesur différents types de PMMA

3.1.2 Spectres isochrones

Pour une bonne compréhension de certains phénomeénes sdadérd des températures
proches de latempérature ambiante @R il est intéressant d’avoir connaissance de I'évolution
des différentes propriétés du polymeére en fonction de Ipéature.

Lafigure 3.1représente les spectres isochrones du PMMA, en termes ddercmhservatif
E’ et facteur de pertg. Ces résultats sont obtenus a partir du visco-analyseurSAREtude
des différents spectres montre la présence, sur cette gdmtampératures, de deux relaxations
facilement identifiables.

La température de relaxation correspondante au maximumgese situe aux environs de
T de 105 C. Nous retrouvons dans la littérature des valeurs proch&8@é pour le PMMA
([18]). Le matériau devient subitement tres amortissatat@pltoche de cette zone de transition.
Les phénomeénes de réorganisation moléculaire s’opéréed aiouvements des unités consti-
tutives évoluent rapidement a I'approche de I'état visqu@ette relaxation est précédée d’'une
chute considérable du module consenatjfdue au passage d’un état solide a un état visqueux.

Nous sommes particulierement attentifs a la seconde t&daxasible sur lafigure 3.1 Le
pic, correspondant a la relaxati@nest tres évasé mais plus difficilement visible que celui de
la relaxationa. Il apparait selon [18] vers 3@. En étudiant plus précisément ces spectres,
nous retrouvons une température de relaxglianx environs de OC. Cette relaxation s’étend
sur une gamme de températures trés importante, environCLd0$ mouvements localisés
de quelques unités constitutives des chaines principapsrent sur cette large gamme de
températures car le polymeére est dans un état solide.

Se basant sur le principe d’équivalence temps-tempérptésentéhapitre 1 nous pres-
sentons, lors d’essais de spectrométrie isotherme (a tatap&ambiante), I'apparition d’effets
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FiG. 3.1 — Module conservatiE’ (+ rouge) et facteur de pertg (x vert) en fonction de la
température du PMMA pour une fréquence de sollicitation &5

dus a la présence de la relaxatfrEn d’'autres termes, les évolutions des différents paraséet
E’ etn en fonction des fréquences de sollicitation seront direete affectées par la présence
de la relaxatior3 a cette température.

3.1.3

Nous avons réalisé pour le PMMA une série d’essais quatsiysés de traction simple a
température ambiante (présentéscaapitre 2, afin de confirmer les caractéristiques méca-
niques fournies par le fabricant.

Identification des propriétés mécaniques quasi-stiglies

Normes | Vitesses | Propriétés| Unités
Module de traction ISO527 | 1mmymin| 3.200 GPa
Contrainte a la rupture ISO 527 | 5mnymin 76 MPa
Déformation a la rupture ISO 527 | 5mnymin 55 %
Densité ISO 1183 1.19 g/cmg
Température de transition vitreuséEC 10006 112 C’

TAB. 3.2 — Caractéristiques du Plexiglas 7H données par latédoEgussa

La valeur moyenne obtenue polrest de 3.249+0.05) GPa, ce qui est proche de celle
annoncée par le fabricant (vaableau 3.2.

La valeur de la contrainte moyenne a la rupture de I'écHantpour ces essais de traction
s’éleve a 61.31L4.14)MPa. Ce résultat est Iégérement inférieur a celui annoncé dablée
cant, voirtableau 3.2Le taux de déformation moyen a la rupture s’éléve a 3fI645) %, elle
est nettement inférieure (moins de 40 %) a celle donnée paciété Degussa proche de 5.5 %
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

(voir tableau 3.2. En suivant I'évolution de la contrainte en fonction duxale déformation,
nous constatons que le PMMA est un matériau fragile ne praésepas de seuil d’écoulement,
donc pas ou trés peu de plasticité. Des essais séquencéstipaient d’analyser ce point plus
en détails.

3.1.4 Complaisance de fluage en cisaillement par essais deHér

La réalisation d’essais de lacher a pour objectif de prddimmmportement dynamique du
PMMA. A partir des caracteéristiques mécaniques obtenuebgssai de lacher, nous sommes
en mesure de modeéliser le comportement dynamique du podymer

L'intérét d'utiliser I'essai de lacher est qu’il va pernrettd’étudier le comportement du
matériau pour des temps trés courts (vitesses de sollixitaés rapides) et d’estimer un module
dit instantanésoit exempt d’'un effet quelconque lié a la viscosité du miaté

3.1.4.1 Interprétation des résultats
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FIG. 3.2 — Evolution du taux de déformation lors d’un essai dadagour des précontraintes
de 7 (a), 10 (b), 13 (c) et 1@IPa (d)

Dans cette partie, nous présentons les résultats obtenuesiplaques de PMMA lors
d’'un essai de lacher, dont le principe est exposélapitre 2 Comme nous I'avons énoncé
au chapitre 1 lors d’'un essai de fluage classique I'évolution du compoetet du matériau est
introduit par une complaisance de fluaif¢) dépendante du temps. Connaissant le niveau de
précontrainte appliqué a la structure avant le lacher, pousons extraire un temps de relaxa-
tion 14, une complaisance instantarlgeet relaxéelr. Dans notre cas, ces différentes grandeurs
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

sont obtenues & partir d'une interpolation des mesuregdellition de la déformatiog(t). Le
modéle de Zener est utilisé ici pour sa simplicité et perneedétrire un comportement visco-
élastique, voichapitre 1 Nous en déduisons alors les modules reBxét instantané& ainsi
que le temps de relaxation de la déformatigrfou temps de fluage).

Les courbes de lfigure 3.2représentent les taux de déformation mesurés lors des essai
de lacher pour différents niveaux de chargement, ou de pi&inte. Les précontraintes appli-
guées aux éprouvettes sont exercées par des masses deZ2etlZ7Kg.

L'analyse des courbes de déformation dédare 3.2rend compte de certains phénomenes
se déroulant dans les premiers instants de I'essai. Aux deggourbes, nous constatons que
I'éprouvette adopte un régime oscillatoire autour d’'unsifien déformée. Ces phénomenes
observables nous aménent a compléter ces premiers réautat des mesures de contacts et
d’accélération (présentéebapitre 2.

3.1.4.2 Analyse du phénomeéne oscillatoire

Les variations d’amplitude observables sur les courbegftgmation (voirfigure 3.3 n’in-
terviennent qu’une fois la déformation instantaegatteinte (voirchapitre 2.

Nous nous intéressons seulement au moment du lacher et algugs instants qui suivent.
Comme le montrent les courbes de déformationfpses 3.3et 3.4 pour des précontraintes
de 13 et 16MPa, la déformation mesurée oscille & une certaine pulsatiantade s’amortir
completement. A ce stade de I'essai, le matériau continugeg fléprouvette se trouve dans
une position semi-déformée oscillant donc autour de ceiséipn en évolution.

x 10 x 10

Deformation
Déformation

0.15 0.2 0.25 0.3 0.15 0.2 0.25 0.3
Temps (s) Temps (s)

(a) Jauge (b) Accélérometre

FiG. 3.3 — Déformation mesurée par la jauge (a) et déformatitmuliée a partir de I'accéléra-
tion des déplacements (b) lors de I'essai de lacher pour id®ptrainte de 181pa

L'accélérometre (voichapitre 2 mesure I'accélération des déplacements a la surface de
I'éprouvette lors de I'essai. Nous pouvons déterminer, yrarcalcul analytique, un taux de
déformation a partir de la mesure accélérométriqgue que camparons a celui mesuré par la
jauge pendant les oscillation de I'éprouveftgure 3.3. Nous retrouvons entre les deux moyens
de mesure des résultats trés proches.
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

Une mesure de contact est réalisée en simultané, permétdserver un éventuel décol-
lement de I'éprouvette par rapport a ses appuis. Lorsqpeoli&/ette repose sur les appuis, le
systéme d’acquisition enregistre une tension, celle didipar le générateur. Lorsque I'éprou-
vette décolle de ses appuis, le signal est interrompu ehtide enregistrée est nulle.

Le graphe de ldigure 3.4présente I'évolution de la déformation lors de I'essai pooe
précontrainte de 1BlPaainsi que la mesure du contact de I'éprouvette sur ses ajipans les
guelques instants qui suivent le lacher, I'éprouvette tig@oplusieurs reprises de ses appuis
pour se mettre a osciller. Lorsque I'éprouvette décollesdeappuis la tension de contact devient
nulle. A chaque décollement, les conditions aux limitesélgrbuvette sonlibre-libre. Comme
le présente ldigure 3.4 les oscillations libres de I'éprouvette s’amortisseatstrapidement,
sur un temps maximal de 0.36 Ces cycles de décollement se reproduisent jusqu’a ce que
I'amplitude des oscillations devienne nulle.
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FIG. 3.4 — Evolution de la déformation et contact de I'éprowstir ses appuis (contact ¥/7
lors de I'essai de lacher pour une précontrainte dyPa

En étudiant les courbes de figure 3.3 nous pouvons, par une transformée de Fourier
discrete (TFD) avec Matlab, identifier la valeur de la frémpeed’oscillation. Cette opération
est réalisée sur les quatre mesures de déformation et les quasures d’accélération. Ce calcul
permet d’'identifier la valeur de la fréquence d’oscillatthnmode fondamentafy =242.4Hz

Un calcul modal en éléments finis (EF) sous ANSYS (élémenis fia type SOLID95)
permet de valider I'estimation de la fréquence fondamehgasimulation numérique considere
une plague de méme dimension dont les conditions aux lirsaesdéfinies commigre-libre.

La fréquence propre calculée, du mode fondamental de la@laqut 242.1Hz. Elle est donc
trés proche de celle mesurée lors de I'essai. De plus, dettdagion confirme bien le fait que
I'éprouvette n’est plus au contact des appuis pendant @kat®ns.

Réellement, I'éprouvette de PMMA résonne a la fréquencddorentale autour d’'une po-
sition de pseudo-équilibre qui évolue avec le temps. Er,dffesque la plague commence a
osciller, elle n’est pas encore revenue a sa position nariée.
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

3.1.4.3 Analyse des résultats

Détermination des modules instantanégg et relaxésE
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FIG. 3.5 — Interpolation des courbes des essais de lacher peunréoontrainte de 7 (a), 10 (b),
13 (c) et 16MPa (d)

Nous pouvons, a partir des graphiques dédare 3.2 estimer le module relaxi., pour
chaque essai. Lorsque la déformation relaxée maximaldtesita € = Jr 0), I équation 1.27
nous permet de déduire, de la complaisance reldxée valeur deéE.,. Jg étant connue, elle sera
utilisée dans la suite de I'identification. Ces premiersiitéss, regroupés dans tableau 3.3
sont en accord avec ceux issus des essais de traction tpiicpits paragraphe 3.1.8

La déformation instantanésg est déterminée par une extrapolation des déformations me-
surées durant un court instant aprées le lacher. Le tempsdévésapres le lacher se limite a la
premiére série d'oscillations visible sur les courbes dderthations defigures 3.2 Nous rap-
pelons la fonction utilisée pour l'interpolation, il s'agle I'adaptation de équation 2.2pour
des temps d’essai trés courts :

Jt) = (Jr—Jy)e @ +¢

oUTg représente le temps de relaxation de la déformation sousaaute constantely la com-
plaisance instantanée &t la complaisance relaxée. Le temps de I'expérience est tnét ¢
devant celui du fluage total du matériau. Pour cette raisouns imtroduisons un parametce
permettant d’interpoler au mieux les courbes dédare 3.5 Ce parameétre considére I'état
déformé de I'éprouvette a I'instant étudié. Il n’a pas dedigation physique mais permet I'in-
terpolation pour des temps trés courts.
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

Pour chaque essai, les parametdgsdt 15) sont déterminés a partir de I'interpolation des
courbes de l&igure 3.5

La déformation instantanég représente la différence entre la déformation relaxétla
complaisancd(t) extrapolée &4=0:

g0 =¢—J(0)op (3.2)

ouereprésente la déformation relaxée en fonction du chargeshéma fonction d’interpolation
pour I'essai en question.

Le module instantangg est donné par la relation suivante :

(3.3)

Les résultats obtenus pour 'identification des parameélmenodéle de Zener sont présentés
dans letableau 3.3

Pour I'essai de lacher pour une précontrainte 8P4, I'interpolation des courbes de défor-
mation surestime le module instantdfifet sous-estime le temps de relaxatigrdu matériau.

Pour les trois essais restants, nous retrouvons un modaie reoyen égal a 3.0910.19)
GPainférieure au module de traction 3.249 0.05)GPa

Le module instantané est évalué pour des temps tres coarts,dds vitesses tres rapides,
il se rapproche du module d’Young du matériau. La valeur mogaleE, obtenue a partir des
trois essais (10, 13 et MMPa), est égale a 5.16H 0.05)GPa

T, est lié a la viscosité du matériau, il est estimé en moyenr®e£61.0°3 (+ 0.34)s.

Essais de lacher pourModule relaxée,, | Module instantan&g | Temps de relaxatiory
une contrainteN1Pa) (GPa) (GPa) (9

7 2.977 5.714 7.0310°3

10 3.038 5.082 12.7810°

13 3.221 5.136 13.4510°

16 2.998 5.097 13.24 103

TAB. 3.3 — Modules instantanés et relaxés ainsi que le tempsafgeflour les essais de lacher

Une fois les paramétres mécaniquEs,(Eg et 1g) définis, nous pouvons les intégrer dans
le modele rhéologique de Zener pour prédire le comportemscbélastique du PMMA.

3.1.4.4 Comportement dynamique du PMMA (modéle rhéologige de Zener)

Les parametres identifiés par essais de lacher {@bleau 3.3 sont introduits dans le mo-
déle rhéologique de Zener, afin d’estimer les évolutions ddute conservatiE’ et du facteur
de perta) en fonction de la fréquence sous sollicitations vibramites équations dynamiques
régissant le modele de Zener sont présentéebapitre 1(paragraphe 1.2.4.2

Nous pouvons suivre I'évolution du module conservgtifen fonction des fréquences de
sollicitation (@ = 2mf) sur le graphe de lagure 3.6
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FIG. 3.6 — Module conservatif donné par le modéle rhéologiquateer identifié sur la base
des essais de lacher
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FIG. 3.7 — Facteur de perte donné par le modéle rhéologique der Zammtifié sur la base des
essais de lacher

De la méme maniére, le facteur de perte évolue en fonctiorvitiesses de sollicitation
comme le montre le graphe deflgure 3.7 Le maximum d’amplitude du facteur de perte est
obtenu pour une fréquence de sollicitation :

1 Eo
= — 4
215 \ Eo (3.4

En effet, pour une erreur relative de -50 % sur le temps deagtan 14 par rapport a la
valeur moyenne (13.16 18 s), I'erreur relative sur la fréquence correspondant au frme
plitude du facteur de perte est de 100 %, décalant le pic esrbdutes fréquences. Lerreur
relative commise suEg par rapport au module instantanée moyen (55H@) est faible, elle
vaut environ 12 %. Cette erreur a pour effet de décaler le ‘pimplitude du facteur de perte
vers les basses fréquences (enciron -6 %).

125



3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

Comme le montrent les graphes déidpire 3.8 le temps de relaxationy est un élément pre-
pondérant dans la localisation du maximum d’amplitude. &amétre joue un réle important
sur l'inflexion du module conservatif.

La surestimation de; et deEg par l'interpolation pour le niveau de contrainte d&Pa est
a l'origine de I'erreur commise sur le facteur de perte et telote élastique.

Cette modélisation nous permet de prédire le comportemeRMMA a partir de résultats
obtenus par des essais de lacher et des parametres mésategienerk.,, Eg et 1) régissant
le modele.
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FIG. 3.8 — Influence du temps de relaxation sur I'évolution deampatres mécaniques en fonc-
tion des fréquences de sollicitation (aMeg=3.09GPaet Eg=5.10GPa)

Nous allons voir dans la suite de cette étude que le modetéadigue de Zener ne fournit
pas une modélisation compléte du comportement viscoglestu PMMA.

3.1.5 Etude du PMMA utilisé par analyses vibratoires

Par opposition aux essais de lacher, ou nous réalisons ude dynamique par analyse
temporelle, ’AMD et I'analyse modale font intervenir uneadyse fréquentielle dans I'étude
du comportement du PMMA.

Une analyse vibratoire de la matrice PMMA va permettre denatire I'évolution des dif-
férents paramétres mécaniques pour des vitesses detatditiimportantes. Nous suivons
le comportement viscoélastique du matériau en fonctionfidegiences d’excitation. L'ana-
lyse dynamique, a partir des différentes méthodes, couvedarge gamme de fréquences, de
guelques centiemes a quelques milliers de Hertz.

Dans un premier temps, le PMMA est testé sur les deux visatyseurs permettant d’in-
vestiguer une gamme de fréquences de 0.01 aHBDEnsuite, des échantillons de PMMA
sont étudiés par analyse modale sur une gamme de fréquess & ge, d'une cinquantaine de
Hertz a quelques milliers suivant le dispositif d’essai.

T. Pritz, dans ses travaux [67] et [68], montre que le coefficde Poisson évolue trés peu
en fonction des fréquences et qu'il peut étre considéré amgonstant. Pour notre étude, nous
fixons le coefficient de Poisson pour le PMMA &=0.3, valeur proposée dans la littérature.
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

3.1.5.1 Analyse harmonique (AMD)

Sollicitation du PMMA en torsion

Module conservatif (GPa)
w
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FiG. 3.9 — Module conservatit’ (a) et facteur de pertg (b) du PMMA mesurés avec le visco-
analyseur ARES

Des échantillons de PMMA, de dimensionsx3®x4 mm sont analysés dans les basses
fréquences avec le visco-analyseur ARES. La gamme de inéquéépend de la raideur des
échantillons (notion présentée ehapitre 2, elle s’étend de 0.01 a 1z Le taux de déforma-
tion appliqué est proche de 0.1 %.

Les graphes de lagure 3.9présentent les résultats obtenus pour le module condele/ati
et le facteur de pertg sur un échantillon en PMMA. Nous retrouvons, pour chacundaes
parametres, les évolutions attendues.

Dans les trés basses frequences, de I'ordre deHdzDhous retrouvons un module conser-
vatif E’ proche du module élastique mesuré par des essais quasi-statiques. Le module de
cisaillement augmente rapidement dans cette gamme desfrégsi montrant la présence d’'une
zone de transition. Le mouvement des chaines molécularable dépendre de la fréquence
de sollicitation. Le matériau passe d’un état vitreux a @ gir-vitreux.

Nous pouvons suivre sur le graphe dditure 3.9 (b)I'évolution du facteur de perte du
PMMA en fonction des fréquences de sollicitation. Le factée perte augmente rapidement
pour atteindre un maximum entre 3 et, puis il diminue progressivement dans les plus
hautes fréquences. Laugmentationrfleonfirme la présence d’une relaxation du matériau a
température ambiante. Cette zone de transition est duatiedisgnent & une réorganisation
des chaines moléculaires. Dans les plus hautes vitessed)dines n'ont pas le temps de se
réorganiser conduisant en la diminution du facteur de perte

Sollicitation du PMMA en flexion

Nous nous intéressons maintenant a I'analyse du compantetgeamique du PMMA sur
une gamme de fréquences plus importante (pouvant aller d@0®@H2z) a I'aide du visco-
analyseur Metravib VA2000 pour compléter les résultatemis avec 'ARES. Cette analyse
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

dynamique associe des sollicitations harmoniques en fidriis points sur des échantillons de
PMMA de géométrie poutre.

Préalablement, nous devons définir une géométrie d’édloarpiermettant de travailler sur
une large gamme de fréquence, respectant la précision fixée mideur dynamique. En effet,
nous avons vu aahapitre 2 paragraphe 2.3.1&ue pour une précision inférieure a 0.7 % sur
la raideur dynamique, nous devons nous limiter a une frézpiégale a 26 % de la fréquence
fondamentale.

Nous avons mis en avant, dans la calibration du visco-aealygletravib ¢hapitre 2, la
nécessité d’apporter des corrections sur les mesures. Wapgemier temps, la souplesse du
dispositif d’essai doit étre prise en compte dans les raésylsurtout pour des échantillons de
raideurs importantes.

Dans un deuxieme temps, nous devons considérer le cisailegrercé par la sollicitation
dans une poutre d’épaisseur importante. Dans notre cababhéillon a une épaisseur impor-
tante, I'effet du cisaillement ne peut donc pas étre négligé

Les mesures, issues des essais au Metravib VA2000, obtapoes correction sont pré-
sentées sur les graphiques digsires 3.10 On constate une évolution croissante du module
conservatifE’ qui se ralentit aux plus hautes fréquences.
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Fig. 3.10 — Module conservatiE’ (a) et facteur de pertg (b) du PMMA mesurés avec le
visco-analyseur VA2000

Le facteur de perte diminue progressivement, passant de &%b6asur une gamme de
fréquences allant de 0 a 56{x.

Nous pouvons noter la présence de quelques artefacts dsisigate a des phénoménes
de résonance du systeme complet. En effet, la localisat@quéntielle de ces phénoménes
dépend en partie de la géométrie de I'éprouvette, notamsmneépaisseur. Notons que les
perturbations visibles pour des fréquences voisines deHi25ont dues au changement de
capteur de déplacements.

Comparaison des résultats obtenus pour le PMMA en AMD
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FiG. 3.11 — Module conservatif’ (ou élastique) (a) et facteur de pekig(b) du PMMA me-
sureés sur les visco-analyseurs ARES et Metravib VA2000

Nous avons étudiés le PMMA en AMD par une sollicitation ersitmm (basses fréquences
<10 H?2) puis en flexion pour les moyennes fréquences (< B@p Les évolutions dé&’ etn
mesureées par les deux visco-analyseurs sont directemmapacées sur les graphes déditpire
3.11

Ces résultats sont qualitativement complémentaires Vis @evia gamme fréquentielle em-
ployée. Nous constatons une différence importante ergre@seiltats qui est due a une mauvaise
estimation de la compliance du visco-analyseur MetraviR 820.
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FIG. 3.12 — Evolution des propriétés mécaniques du PMMA mesweBMD, la compliance
du visco-analyseur Metravib VA2000 est considérée infimigrpun déphasage nul

En effet, la compliance du visco-analyseur Metravib a éiénée auwchapitre 1(paragraphe
2.3.1.9 a partir d’'un échantillon en acier. Si I'on fait tendre lédeur machine réelle vers une
raideur infinie Knma>5Kma), le module conservatif diminue de 18 % quelle que soit lawatiu
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

déphasage. Le module conservatif completerait approkieraent celui mesuré avec I'Ares.
En revanche, le facteur de perte deviendrait constant adtone valeur de 8 %. Les résultats
obtenus sont représentés sur les graphes fitguiee 3.12

D’autres part, ces résultats sont intéressants puisquéksent en évidence un phénomeéne
de relaxation du matériau pour des sollicitations mécasgutempérature ambiante.

Ces résultats sont comparés avec les évolutions des pespn&caniquek etn estimées
a partir du modele rhéologique de Zener pour une sollicitatiarmoniquedhapitre 1 para-
graphe 1.2.4.2 Cette modélisation utilise les paramétres moyennégnoistauparagraphe
3.1.4.3a partir des essais de lacher.

La valeur des module relax®, est proche des valeurs obtenues par I'analyse harmonique
pour les basses fréquences (inférieure aHizL Le module élastique mesuré sur le Metravib
est supérieur de 18 % de celui résultant du modele de Zenke eiation semble étre liee a
I'estimation de la compliance du visco-analyseur Metravib

Les résultats obtenus sur le facteur de perte sont intérssdien que ce modele ne soit
pas représentatif des amplitudesdebtenues expérimentalement, il permet de situer approxi-
mativement, en terme de fréquence, le maximum d’amplitudiacteur de perte. Expérimen-
talement, le pic d’amplitude est obtenu pour une fréquemoehe de 3Hz tandis que pour
le modéle rhéologique de Zener, il est donné pour une framuda 15.9Hz Le temps de re-
laxation donné par le modéle est faible (13.1636) par rapport au temps de relaxation du
matériau qui est estimé a 0.43 inflexion du module élastique donnée par le modele de Zene
se situerait alors pour des fréquences comprises entreb001H z. Plus le temps de relaxation
est élevé, plus la pente de la tangente a la courbe d’évolatipoint d’'inflexion est importante.

Des essais vibratoires tels que ceux présentés en analgsdawont permettre de confirmer
les tendances des propriétés mécaniques du PMMA remaripiées

3.1.5.2 Analyse modale expérimentale

L'analyse modale, présentée abapitre 2 paragraphe 2,4permet d’obtenir expérimen-
talement les propriétés mécaniques dynamiques d’unetsteyseulement a ces résonances.
En jouant sur les géométries des éprouvettes, nous modiésrigzgquences de résonance, ce
moyen permet d’augmenter la distribution des résultataseplus large gamme de fréquences.

Essais au marteau de choc

Nous avons réalisé des essais au marteau de choc sur desspibeitiimensions de diffé-
rentes tailles ainsi qu’un disque, extraits des plaqued #@&XFGLAS Degussa. Ces différentes
géomeétries ont été obtenues par découpe au jet d’eau darladees de PMMA et sont réper-
toriees dans léableau 2.6

Lafigure 3.13 (a)présente I'évolution du module élastique dynamique entfondes fré-
guences de résonance. Ces résultats sont obtenus a paréradialyse ddsRF expérimentales
pour chaque géomeétrie, sur lesquelles ont été extraital@s@tres mécaniques dynamiques a
I'aide du logiciel MODAN (chapitre 2 paragraphe 2.4.4)1

L'inconvénient de cette méthode d’analyse est la difficali@vestiguer les basses fré-
qguences, inférieures a 16{x. Une solution est d’augmenter la taille des échantillongif@en-
tation de la souplesse) pour obtenir des fréquences prppusdasses. Mais en contrepatrtie,
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Module élastique (GPa)
w
Taux d’amortissement (%)
w
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Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)

(a) (b)

FIG. 3.13 — Module élastique (a) et facteur de perte (b) obtenels des essais au marteau de
choc sur plusieurs géométries en PMMA, disque diam-13@®(* bleu), poutre 30630 mm
(+ rouge) et 40&30mm(x vert)

'importante géométrie des échantillons nécessiteraliant d'essai adapté.

Dans le cas du PMMA, la fabrication de pieces de taille plysartante demande un équipe-
ment adapté ainsi gu’'une bonne maitrise des parameétresidepton (extrusion et injection).

Le module élastique mesuré dans les moyennes fréquend@2QDOH z) progresse avec
la fréquence pour atteindreGPaa 2000Hz Une approximation (avec un écart-type de 0,12
GPa), tracée a partir des points de mesure, montre bien la gsigredu module élastique en
fonction des fréquences.

De la méme maniere, nous tragons I'évolution du taux d’aisemiment modal pour le
PMMA en fonction des fréquences de sollicitatidiggre 3.13(b)). Ce taux d’amortissement
&, pour le PMMA, reste faible, de I'ordre de 2,5 %. L'analysegtaphique de ldigure 3.13
(b) montre une légere diminution de ce taux sur la gamme de friégsanvestiguées, passant
de 3 % a 2%. La régression tracée sur le graphique €figuee 3.13 (b)donne une idée de la
sensibilité ¢ 0.24 %) de cette méthode a déterminer un taux d’amortissemaadal,.

Essais au pot-vibrant

Les essais au pot-vibrant sont réalisés directement suartéecentrale des éprouvettes
halteres. L'éprouvette étudiée se présente sous la foromedoutre de section @ mm
Nous avons la possibilité de faire varier la longueur derbépette entre 65 et 8dm et ainsi
balayer une gamme étendue de fréquences de résonanceslléstsequi suivent sont obtenus
sur les deux premiers modes de flexion de la poutre dans sosq@igle.

Le protocole d’extraction des parametres mécaniques digies 6chéma 2.3)lest iden-
tique a celui utilisé pour les essais au marteau de choc. dedittons aux limites utilisées
dans la modélisation numérique pour l'identification du meclastique ont été présentées au
chapitre 2 paragraphe 2.4.4.3

Le graphe de Idigure 3.14 (a)présente I'évolution du module élastique en fonction des
fréequences de sollicitations. Le module élastiguatteint une valeur maximale d’environ 5
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Module élastique (GPa)
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w
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FIG. 3.14 — Module élastique (a) et facteur de perte (b) obteves des essais au pot-vibrant
sur plusieurs longueuts d’éprouvette en PMMA de section ¥@ mm L=65 mnm(x rouge),
L=70mm(x vert),L=75mm(x bleu) etL=80 mm(x mauve)

GPapour une fréquence de 2061x.

Le facteur de perte, graphe defigure 3.14 (b) mesuré parallelement au module élastique,
suit la méme tendance que pour des essais au marteau de choc.

Nous retrouvons, en terme d’évolutionBet den surle PMMA, des résultats sensiblement
identiques a ceux présentés dans les travaux de Y. Liao [46].

Comparaison des résultats sur le PMMA en analyse modale

Marteau de choc
Pot-vibrant -----
5t Modele de Zener 1

Marteau de choc
10 Pot-vibrant - - - - -
Modele de Zener

Module élastique (GPa)
w
Taux d’amortissement (%)
w

0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000

Fréquence (Hz) Fréquence (Hz)
(a) (b)

FIG. 3.15 — Comparaison des mesures issues des essais aunaot-Yitait pointillé noir) et
des essais au marteau de choc (trait plein noir), pour le la@tastiquee (a) et le taux d’amor-
tissement modd (b)

Les résultats obtenus sur le PMMA par les deux dispositiis dwectement comparés. Les
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résultats issus des essais au marteau de choc sont coasidérme référence, car nous nous
affranchissons de la modélisation des conditions aux disn{tbre-libre) de cet essai. Nous
constatons que les essais au pot vibrant fournissent unlméldstique Iégérement inférieur et
un facteur de perte supérieur. Nous justifions cet écartpaimfluence de I'encastrement dans
les mors : lors de la sollicitation, le systeme de serrageugis localement la structure (poutre
PMMA) au niveau de I'encastrement, ce qui a pour effet de wlirai les fréquences propres de
la poutre, et donc de sous-estimer le module élastiqueghi@mtation du facteur de perte est
due aux frottements s’exercant au niveau de I'encastreloende I'excitation.

Nous comparons ces résultats avec les évolutions des @tégpmeécaniques obtenues a par-
tir du modéle rhéologique de Zener. Il semble que le tempsld&ation utilisé dans la modéli-
sation ne suffise pas pour suivre I'évolution du module &last En effet, la pente de I'inflexion
du module élastique (modele de Zener) semble étre trop teopervis a vis des mesures ex-
périmentales. Pour les hautes fréequences (2090 le module instantané issu du modele de
Zener atteint les valeurs expérimentales. Pour le facteyredlte, les niveaux d’amplitude ne
sont pas représentatifs des résultats obtenus. En revdiadhee de la courbe du modele de
Zener annonce I'apparition du pic d’amplitude pour les bags2quences, inférieures a Ha@.

3.1.5.3 Analyse par ultrasons

Le systéme d’analyse par ultrasons, utilisé dans I'idesatiibn du module élastique du
PMMA, a été présenté athapitre 2 L'onde ultrasonore est transmise de I'excitateur piézo-
électrique a I'échantillon par I'intermédiaire d’'un gel stansmission, identique a celui utilisé
dans I'imagerie par échographie. Bnmoyen est estimé a partir des quelques échantillons de
PMMA, de dimensions 8010x4 mm Nous mesurons le temps de parcours de I'onde ultraso-
nore longitudinale, se déplacant suivant la longueur dehéétillon. Le systéme d’excitation
ne permet pas de générer une onde ultrasonore transvétealecette raison, nous fixons le
coefficient de Poisson du PMMA, = 0.3. Et, a partir du temps de parcours mesuré et des
éguations 2.88t2.86 nous déterminons une valeur du module élastique pour agadnce de
sollicitation de 54Hz Ce moyen nous permet de vérifier la tendanc& diservée lors des
essais en analyse modale expérimentale figure 3.13.

Nous estimons, pour le PMMA, un module élastiduenoyen de 5.11£0.08) GPa Ces
résultats montrent que le comportement élastique du PMM#aile plus dans les moyennes et
hautes fréquences, et confirment la tendance asymptotigoedule élastique vers les hautes
fréquences.

3.1.6 Comparaison entre les difféerentes méthodes d’anakys

La combinaison des différentes méthodes d’analyse a peemendre compte du comporte-
ment viscoélastique de la matrice PMMA. Nous pouvons siiigvelution du module élastique
(ou conservatif) ainsi que celle du facteur de perte en fonates fréquences de sollicitation,
figures 3.16t3.17.

Les essais de traction donnent un module élastique proclkeldiemesuré par les essais
avec le visco-analyseur ARES.
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FIG. 3.16 — Comparaison des modules élastiques et consermagares par les différentes
meéthodes d’analyse

L'AMD apporte des informations sur les propriétés élaggainsi que sur la dissipation
d’énergie. Mais cette méthode reste limitée aux basseadnags, du fait de l'influence de la
résonance fondamentale des échantillons étudiés. Ndisons différents modes de sollicita-
tion, torsion et flexion, donnant des résultats similaiftesoenplémentaires. Nous notons une
différence au niveau des amplitudes du module consenrvatifi éacteur de perte, qui est due
a une mauvaise estimation de la souplesse du visco-anaMsttavib. Cette méthode permet
d’identifier la zone de transitiofd pour des sollicitations dynamiques a température amhiante

Les résultats issus de 'AMD sont comparables a ceux isslisutielyse modale pour des
essais au marteau de chfiggres 3.16&t3.17). Si nous comparons les évolutions des propriétés
dynamiquesk etn) pour 'ARES et I'analyse modale, nous retrouvons une cémgntarité
reflétant le comportement intrinséque du PMMA.. Des essaisalyse par ultrasons confirment
les tendances des propriétés mécaniques du PMMA pour dessHekguences.

L'ensemble de ces méthodes d’analyse vibratoires a permisettre en évidence le com-
portement mécanique d’'un matériau viscoélastique, et werdiner les propriétés élastiques et
dissipatives de la matrice PMMA. Ces méthodes semblentéseutils tres intéressants dans
I'investigation des propriétés d’un matériau compositengboint de vue non destructif.

Les modules instantané et relaxe, identifiés a partir desseds lacher, sont en accord avec
ceux issus des différentes méthodes d’analyse vibrata@nmmodele de Zener ne semble pas étre
approprié a I'’étude du comportement viscoélastiqgue du PMERAeffet, le temps de relaxation
identifié ne permet pas de modéliser fidélement I'évolutianmibdule élastique en fonction
des fréquences de sollicitation. Le modele de Zener fourrgtapproximation qualitative, mais
en aucun cas quantitative pour le facteur de perte, de la derteansition du PMMA sous
sollicitations vibratoires a température constante.

Dans la suite du chapitre, nous nous attachons a présersiengéilité du facteur de perte

134



3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

10 —
Metravib +
ARES  x iy

—~ 8 L Marteau de choc = P R T |
> Modeéle de Zener o XXX
o X
o 6 % X M |
o % X . " ;|. ) -
S x x X s " "..": )
5 4 r =
Q
(&)
@
L 2 | |

0 ‘ : L L I

0.01 0.1 1 10 100 1000

Fréquence (Hz)

FIG. 3.17 — Comparaison des facteurs de penteesurés par les différentes méthodes d’analyse

a détecter un endommagement structural de type fissure.

3.2 Etude de plaques de PMMA fissurees

Relativement aux travaux de W. Gu [34], nous nous intéresaar dissipations d’énergie
(en terme en terme de facteur de perte) rendant compte deueer@hésive d’'un matériau
composite polymere-billes de verre. Comme nous I'avonsiéd@auchapitre 1, les propriétés
mécaniques d’'un matériau composite dépendent de troimpaies essentiels qui sont la taille
et la géométrie des charges, la proportion volumique efiéetnent de surface des charges.
Dans le cas de particules sphériques, la proportion voluengq la taille des charges controlent
la surface totale de contact des interfaces charges/matacsque le matériau est soumis a des
sollicitations vibratoires, des frottements aux inteeggpeuvent étre a I'origine d’une dissipa-
tion additionnelle d’énergie.

Dans cette section, nous nous intéressons a étudier |ddiddsie I'analyse modale a détec-
ter la présence d’'un endommagement contr6lé au sein d'tuetgte en PMMA. Nous verrons
gue cette méthode reste un outil intéressant dans la d#tetsi modifications structurales de
type fissure.

La réalisation de cette étude se base sur une dégradatmmaiok d’'éprouvettes en PMMA
qui sont ensuite analysées a partir d’'essais au marteawodelcimtérét d’'une dégradation par
fissuration est qu’elle met en avant des surfaces frottamesues, pouvant étre corrélées aux
niveaux de dissipation mesurés.

Les différents parametres étudidsgtn) sont sensibles a la présence d’'un défaut localisé,
et dépendent des surfaces frottantes.

Dans les lignes qui suivent, nous exposerons le princip@&deadation des échantillons que
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nous testerons. Puis nous présenterons les différentsatésabtenus ainsi qu’une interpréta-
tion.

3.2.1 Principe et mise en oeuvre

L'objectif ici consiste a suivre I'évolution du comportentenécanique dynamique d’échan-
tillons en présence d’endommagements. La difficulté de aeliirréside dans le choix et la
mise en oeuvre d’'une dégradation contrdlable des éctantilh tester. En effet, pour relier
les variations des parametres mécaniques a des niveauwgoeddgon, il est nécessaire que
'endommagement soit parfaitement controlé.

z
292,5 mm

{
( ]

¢
! !

Eprouvette Fissure de longueur x

Face inférieure

X Face supérieure

(@) (b)

FiG. 3.18 — Plaque rectangulaire en PMMA de dimensions 2929x 9.6 fissurée (a), canal
réalisé au centre de la face inférieure de I'éprouvetteauetia longueur (b)

Inspiré du travail de M. Boussuge [9], les échantillons &etesont des plaques rectangu-
laires en PMMA de dimensions 29X %5x 9.6 mm(figure 3.18(a)) dégradées au moyen d’un
essai de double-torsion (DT). Le principe de I'essai de DiTsekématisé sur lagure 3.19
L'éprouvette repose sur quatre appuis et est sollicitéeexinft par 'appui supérieur sur une
extrémité. La fissure s’amorce sous le point d’applicatier effort pour se propager le long
de I'axe central de I'éprouvette. L'avantage de ce systeen@égjradation est qu'il est parfaite-
ment contrélable. Il est possible d’obtenir approximatresit la longueur de fissures désirée.
Les difficultés rencontrées se situent au niveau du matén@ws avons vu que le PMMA est
fragile et cassant. Pour des vitesses d’application d@itedfop importantes, il devient difficile
de contrdler la progression et I'orientation du front deuiss Pour favoriser le profil rectiligne
de la fissure, un canal (de dimensionslimm) est réalisé sur toute la longueur au centre de la
face opposée a I'efforfigure 3.18(b)).

3.2.2 Analyse modale d’'une plaque fissurée

Pour comprendre les phénoménes de dissipation d’énerggefeame de frottements au
niveau de la fissure, il faut étudier la déformée modale pbague fréquence de résonance de
la structure. Ldigure 3.20présente les déformées modales des échantillons étudiaesep
huit premiéres fréquences propres. Les zones de coulewe bterespondent aux lignes nodales
(ensemble de noeuds de vibration), c’est a dire la ou leadéplents sont nuls ou quasi-nuls.

Lorsque la structure est excitée a des fréquences de résoarmespondantes aux modes
de flexion dans le pla®Z, les deux faces de la fissure restent en contact ne générmant au
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FIG. 3.19 — Principe de I'essai de double-torsion [9]

VY a

(a) Mode 1 : flexiorkz (b) Mode 2 : torsion (c) Mode 3 : flexiorkz

o 4

(d) Mode 4 : torsion (e) Mode 5 : flexiorxz (f) Mode 6 : flexiorky

(g9) Mode 7 : torsion (h) Mode 8 : flexiorkz

Fic. 3.20 — Premier mode propre de vibration de la plaque en PMMAdonensions
292.5<75x9.6 non endommagée
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frottement. La structure conserve alors son intégrité endele rigidité expliquant de faibles
modifications des fréquences de résonance pour ces miaddsal 3.4. Cette insensibilité
de ces modes propres peut s’expliquer par la position dedarégar rapport aux noeuds de
vibration. La fissure est perpendiculaire aux lignes najale qui a pour effet de ne pas activer
son ouverture et ainsi conserver 'emplacement des noeudibrhtion.

Les déformées modales des modes propres sensibles petrdetigévoir les modes d’ac-
tivation (ou d’ouverture) de la fissure (représerftgare 3.2). Lorsque I'échantillon dégradé
oscille a la fréquence de résonance correspondante au radxion dans le plary, certains
noeuds de vibration sont centrés sur la fissure. Nous pod&omhsment penser que I'ouverture
de la fissure s’active selon le schéma du mode de glissemesiealan de ldigure 3.21 (a)
générant du frottement au niveau des surfaces de contagtlédomodes de torsion, I'ouver-
ture de la fissure (suivant une des lignes nodales) semble@rcombinaison des deux modes
présentés sur figure 3.21 mode de glissement dans le plan et antiplan. En effet, queebqit
le mode propre de torsion, la fissure suit 'une des lighesiesd

(a) Mode 1l (b) Mode llI

FIG. 3.21 — Mode d’ouverture de la fissure, mdtleglissement dans le plan (a) et moldle
glissement anti-plan (a)

Cette étude porte sur une comparaison de résultats desgie@armeécaniques dynamiques
(f etn) obtenus sur un échantillon safiglre 3.18 puis dégradé. Les résultats obtenus par des
essais au marteau de choc, sur une plaque de PMMA saine muigtés(fissure de longueur
100 mm), sont présentés dans tigbleau 3.4 A ce stade, nous remarquons que le facteur de
perte semble sensible a la présence de la fissure contrairenne fréquences de résonance.
Nous constatons que certains modes propres, notammenbldssnde torsion et de flexion
dans le plarky, dissipent beaucoup plus d’énergie (augmentation)dé.e niveau d’énergie
dissipée dépend de la nature du mode sur lequel il est mesg&ariations sur les fréquences
de résonance ne sont pas significatives pour rendre comyte diodification structurelle de
I'échantillon. L'éprouvette fissurée conserve les pragséen terme de raideur, de I'éprouvette
saine.

Le tableau 3.5résente les résultats obtenus pour un échantillon de PMaméld longueur
de fissure se rapproche de 1#@h Les mesures dé et dern sont données seulement pour les
modes sensibles, les modes de torsion et de flexion dansn&pl&€es modes propres de vi-
bration sont tres sensibles a la présence de 'endommagenaeiissure modifie nettement le
comportement de la structure puisque les fréquences deards® des modes sensibles dimi-
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Echantillon | Echantillon Variation

sain fissuré relative

Mode  Nature f n f n | Af An

H) (%) | H) (%) | (%) (%)
1 flexionXZ | 239.9 5.74| 232.5 5.80/ +0.17 +1.04
2 torsion | 515.7 4.80| 512.3 5.72/ -0.66 +19.17
3 flexionXZ | 654.3 4.60| 654.4 4.66| -0.01 +1.30
4 torsion | 1083 4.92| 1072 5.20|-1.11 +5.69
5 flexionXz | 1289 4.52| 1292 4.64| -0.23 +2.65
6 flexionXy | 1580 4.48| 1557 4.94| -1.46 +9.82
7 torsion | 1721 4.58| 1710 4.74| -0.60 +3.49
8 flexionXz | 2133 4.24| 2125 4.18| +0.37 -1.41

TAB. 3.4 — Comparaison entre les fréquences de résonance etdarfae perte d’'une plaque
de dimensions 292:675x9.6 mmsaine puis endommagée avec une fissure de longueur 100
mm

nuent de maniéere importante. Ce phénomeéne peut s’expliguein assouplissement local de la
structure, au niveau du front de fissure. De maniere géndétergie dissipée augmente avec
la longueur de la fissure sauf pour le premier mode de torsmmalé 2). Cette augmentation de
dissipation d’énergie semble étre directement liée a fasame contact au niveau de la fissure.
Plus la surface de contact est importante, plus le frott¢ménéré dissipe de I'énergie sous
forme de chaleur. Le facteur de pertalétecte la dissipation d’énergie au niveau de la fissure,
il représente un indicateur sensible a la présence de cetrendgement (de type fissure).

Echantillon | Echantillon Variation

sain fissuré relative

Mode  Nature f n f n | Af An

H) (%) | (H) (%) | (%) (%)
2 torsion | 523.2 4.44| 500.6 4.76| -4.32 +7.21
4 torsion | 1094 4.62| 999.7 5.22/ -8.61 +12.99
6 flexionXy | 1580 4.34| 1298 5.40| -17.85 +24.42
7 torsion | 1739 4.24| 1440 4.98|-17.19 +17.45

TAB. 3.5 — Comparaison entre les fréquences de résonance etdarfae perte d’'une plaque
de dimensions 292:675x 9.6 mmsaine puis endommagée avec une fissure de longueur 140
mm

Les frottements ainsi générés par I'ouverture de la fisgirplus exactement les énergies
dissipées, vont dépendre essentiellement de I'amplitededéplacements de la structure en-
dommagée lorsqu’elle est excitée aux fréquences de résemkas modes sensibles. Les fré-
guences de résonance sont un bon indicateur de l'intégrité structure en terme de rigidité,
conduisant a la détection d’endommagement en présencegdaddéon importante. Le fac-
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3. Etude mécanique de la matrice polymére utilisée

teur de perte nous permet, dans un premier temps, de cazsid@résence d’'une dégradation
(dans notre cas un endommagement structural, fissureudeédes taux d’énergie dissipée
semble nous apporter des informations intéressantesssnivieaux de frottements générés par
les surfaces en contact. Nous avons vu que, généralemast|esl surfaces de contact sont
importantes plus I'énergie dissipée I'est aussi, d’ott€mt particulier de rapprocher cette dis-
sipation d’énergie a une surface frottante.

Dans le cas d’'un endommagement structural de type fissungitlainale et rectiligne),
les surfaces frottantes et les niveaux d’énergie dissipéeconditionnés essentiellement par le
mode de sollicitation imposé. Dans le cas d’un endommagemienostructural, contrdlé par
la surface de contact interfaciale (charges/matrice) eatare des traitements de surface, I'uti-
lisation de modes de sollicitation différents doit permestte rendre compte d’une modification
des propriétés mécaniques du matériau composite modele.

3.3 Conclusion

Cette étude approfondie a permis de corréler différentabadés d’analyse du compor-
tement mécanique quant a I'analyse d’un matériau polyméréasbase d’essais statiques et
d’essais vibratoires ou dynamiques.

L'AMD, classiquement employée en Sciences des Matériat,en jeu des essais méca-
niques de flexion et de torsion sur des éprouvettes, sousitsdibn harmonique « hors réso-
nances ». Si ces essais, largement répandus, mettent lgém&maen jeu des géométries nor-
malisées, ils restent assez longs et colteux. De plus nauss awté, pour 'AMD avec le
visco-analyseur Metravib, des problémes d’identificaiarmodule élastique et du facteur de
perte, sans doute dus a une mauvaise estimation de la sseigiesysteme d’analyse.

La seconde méthode, I'analyse modale, repose sur I'utdisae plusieurs dispositifs ex-
périmentaux (marteau de chocs et pot-vibrant), et condi@kfiaction des parameétres modaux
a partir de I'analyse ddsRF et des modes de résonance d’une structure. D’'une mise eneoeuv
simple, I'identification des parametres élastiques du risatgeut toutefois nécessiter une mo-
délisation en éléments finis lorsqu’il s’agit de structulleggéomeétries plus complexes ne pré-
sentant pas de solution analytique au probleme mécanigaepsé. Relativement aux essais
en analyse modale, nous avons remarqué des modificatiomslentdeux dispositifs utilisés.
Cette faible variation mesurée sur les propriétés mécaskgetn montre une sensibilité de ces
parameétres aux conditions aux limites. Une étude plus &mpdee du systeme d’encastrement
fixé sur le pot vibrant semble étre nécessaire. Ces méthéalesyke ont donc permis de four-
nir une estimation, précise et acceptable, des propriésésélastiques du PMMA. L'analyse
modale semble étre une bonne alternative dans I'estimdésmparametres mécaniques, du fait
d’'une mise en oeuvre rapide et peu colteuse.

Comme nous pouvions nous y attendre, I'évolution des parasménécaniques avec la
fréequence de sollicitation reflete correctement la natwreamportement viscoélastique du
PMMA. Le module élastiqu& identifié pour des faibles vitesses de sollicitation se ragipe
de la valeur de 3.%5Pa, valeur annoncée dans la littérature. Ce module augmerftenetion
des fréquences de sollicitation pour atteindre une valamnviton 5GPapour la plus grande
fréquence de sollicitation utilisée (200{x). Le facteur de perte atteint un maximum d’ampli-
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tude pour une fréquence de sollicitation entre 1 dtiZ0environ 8 %. Dans les basses et hautes
fréquences de sollicitation, la valeur du facteur de pezteapproche de 4 %. Les évolutions
de E et den montrent clairement la présence d’'un phénoméne de retexxatiopérant pour
quelques hertz. Ces phénomenes de relaxation s’expligaenine réorganisation des chaines
moléculaires dans le matériau. Sous l'effet de la vitessendbilité des macromolécules ne
s’opere pas, ce qui a pour conséquence directe de figer leimat€es phénomenes de relaxa-
tion sont observables pour des basses températures, pradeta température de la transition
. Nous pouvons penser que I'analyse dynamique isotherm&idii¥Pne permet pas d’identi-
fier clairement les fréquences pour lesquelles s’opérerttd@sitionsy et a. Lutilisation d’'un
modele rhéologique de type Zener (faisant intervenir uih teeops de relaxation), ne permet
pas une modélisation fiable du comportement viscoélastigidMMA. La modélisation par
un modéle de Zener ou Maxwell généralisé semblerait plustéda ce type de comportement.
Un nombre beaucoup plus important de temps de relaxationgigait d’interpdler au mieux
les points de mesures obtenus.

L'utilisation de I'analyse modale dans la détection d’emesleagement par fissuration s’est
révélée tres intéressante. Cette méthode permet de metéeidence des modifications des
propriétés mécaniques de la structure, en terme de rigatlitle dissipation d’énergie. Nous
avons vu que les parametres mécanigdest n sont sensibles a la présence du défaut dans
la structure. Ces paramétres semblent étre des indicakflétant le comportement général
de la structure. La dissipation d’énergie liée aux frotteteénternes entre les surfaces libres
d’une fissure peut étre quantifiée en fonction de la surfaméafite. Elle est directement liée
aux modes d’ouverture de la fissure.

La notion de surface de contact frottante est intéressamte lé cadre des matériaux com-
posites a charges particulaires, car ils mettent en cagssulfaces de contact importantes.

Dans le prochain chapitre, nous nous intéresserons adatidon de ces méthodes dans
'analyse de matériaux composites modeles.
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Chapitre 4

Caracterisation mécanigue des matériaux
composites modeles

4.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous proposons une caractérisation dooctement mécanique de mate-
riaux modeéles a 'aide des techniques d’analyse préseatédsmpitre 2 Nous avons présenté,
lors de I'étude des propriétés mécaniques de la matrice PM&Acapacités des méthodes vi-
bratoires a estimer les propriétés viscoélastiques duriaaté.e comportement viscoélastique
du PMMA dépend fortement des vitesses de sollicitation.

Une étude sur les plagues de PMMA fissurées a montré la cépbeitanalyse modale
a détecter, notamment au niveau du facteur de perte, un ptadeode dissipation corrélable
a de 'endommagement par fissuration d’'une structure. Lsipdifion d’énergie mesurable a
travers le facteur de perte refléte d’une part, I'amortissgrmtrinseque au matériau et d’autre
part la présence d’'une modification structurale. En s’apptigur les travaux de Panteliou [59],
I'amortissement, mesuré par ces méthodes dynamiques£tpeuin indicateur des phénomeénes
de dissipation se produisant a différentes échelles. &t @bur un endommagement structural
de type fissure, 'augmentation de la dissipation d’énemggsurable provient des frottements
engendrés par I'ouverture de la fissure. Cette dissipagangtre reliée a la surface totale de la
fissure, comparable aux surfaces de contact aux interfaeegas-matrice.

Ce raisonnement peut étre étendu aux matériaux composisles présentés ahapitre
1. Nous ne parlons plus d’endommagement structural locéissure), mais d’'un endomma-
gement diffus dans le matériau. La proportion de chargeseptés dans le matériau représente
une surface de contact, pouvant générer des frottemestpi®ia structure est sollicitée. Cette
surface de contact dépend des modes de sollicitation aj@sliglle représente la surface frot-
tante. La nature des traitements de surface doit avoir uaéingur la proportion de surface
frottante.

Dans la suite de cette étude, nous présentons les résuitatsus, lors de l'utilisation des
différentes méthodes d’analyse, sur les matériaux modeeEsméthodes permettent de carac-
tériser les propriétés mécaniques des matériaux compagitéonction, de la proportion de
charges incluses, de la granulométrie des charges quiéasant une surface de contact, et de
la nature des traitements de surface.
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4.2 Caractérisation des matériaux modeles

Dans cette partie, nous nous intéressons a la caracténiss matériaux composites mo-
deles.

La conception des matériaux composites est basée sur ld’pkgrerience exprimé atha-
pitre 1 paragraphe 1.5 utilisation de ces matériaux impose certaines vérifioat telle que la
proportion de charges incluses.

La caractérisation des matériaux composites se poursuiirpgaétude du comportement
mécanique, avec la mesure du module de traction, de comtrairde la déformation a rup-
ture. D’aprés Beaudouin [4], I'estimation des propriétésigture permet une caractérisation
des traitements de surface en termes de cohésion. Le maaltriction évolue avec la fraction
volumique de charges dans le matériau, mais n’apporte auntormation, ni sur la nature des
traitements ni sur la taille des inclusions. L'évolutionEen fonction de la proportion volu-
mique peut étre représentée assez fidélement par des madealgques d’homogénéisation
(énoncés achapitre 1 paragraphe 1)4

Une analyse approfondie de l'interface au microscope r@eicjue a balayage (MEB) va
permettre de mettre en évidence les types d’arrangemecdasiicentre la matrice selon les
différents traitements de surface. L'analyse au MEB dag$ate rupture rend compte des effets
des traitements sur les matériaux composites lorsquiilssmimis a des niveaux de contraintes
importants.

4.2.1 Contrainte locale et mise en forme

Lors du refroidissement de I'éprouvette de composite damadule, nous voyons appa-
raitre des contraintes importantes dans la matrice polyraétour des inclusions. Lorsque le
coefficient de dilatation thermiques de la matrice est sapéa celui de la particule, la matrice
exerce une pression isostatique sur la particule lors desgamdissement dans le moule. L'ex-
pression de cette pression est donnée pour le cas d’'uneypatphériqueshapitre 1 équation
1.1 Connaissant les températures de mise en oeuvre, nousrgoastmer les niveaux et la
répartition des contraintes radiale et tangentielle damsdtrice a proximité de la particule.

Les coefficients de dilatation sont donnés a 9%B 1 pour le verre et 10* K~ pour le
PMMA. Nous sommes dans le cas Oykrre < Opmma, €S contraintes dans la matrice sont des
contraintes de tension dans la direction tangentielle ebdgression dans la direction radiale.
Nous pouvons donc estimer la contrainte tangentajlet la contrainte radiale, a partir des
modules élastiques de chaque constituant.

L'étude thermomécanique du PMMA a montré que le matériayiaitoun comportement
plastique au dela d’une certaine température (voir gréigiiee 3.). Nous estimons a 7&’la
température limite qui garantit I'état solide de la matesercant une pression sur la particule.
Le matériau composite ainsi créé, est utilisé a une tempérabnstante de 2&” Sur cette
gamme de température (de 25 a ©9,°le module élastique du PMMA diminue Iégérement,
passant de 3.2 a 2@Pa Lors de ce refroidissement a I'état solide, le PMMA appdiqine
pression statique a la particule que nous proposons d'estim

Le module élastique pour le verre est donrg,are =74 GPa Les coefficients de Poisson
pour les deux constituants sont fixég.arre = lpmma =0.3.
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A partir de I'équation 1.1nous pouvons fournir un encadrement de la contrainteleadla
et de la contrainte tangentielle. Rappelons que la pression isostatique exercée sur laydarti
est donnée par la relation suivante :

P=o0, = —20g (4.1)

La valeur de la pression isostatique est comprise entreN2BR8pour un module du PMMA
de 3.2GPa, et 13.8MPa pour un moduld&ppyva=2.0GPa

La pression isostatique exercée par la matrice sur la patigénérée lors du refroidisse-
ment du composite, n'est pas négligeable, elle peut ratdietdivation des frottements aux
interfaces charges-matrice lors d’une sollicitation nmémgpae.

4.2.2 Vérification des formulations de composites

Des tests réalisés par la société SOVITEC, fabricante dies loie verre, garantissent la
présence des traitements de surface désirés dans lesibmhafdabriqués. Les échantillons, en
présence des traitements T1 et T2, ont correctement réageats de coloration. Ces infor-
mations apportées par SOVITEC nous assurent qu’aucun geétda pu étre opére lors de la
fabrication des échantillons et que le plan d’expérienteespecté en terme de traitement de
surface.

Une deuxieme vérification est apportée au niveau des piopsrtolumiques de verre dans
chaque formulation de composite. Le dosage lors de la fatiwitest réalisé en proportion mas-
sigue au moyen d’'une balance. Nous n’excluons pas la pb&sipiie certaines formulations
soient plus ou moins dosées. Des mesures sont réaliséesreumgitre a eau pour détermi-
ner le volume de chaque échantillon. Connaissant le volureepoids d’'un échantillon, nous
déterminons aisément sa masse volumioyig La proportion volumique de verMerre dans
I'échantillon est déterminée, a partir des densités dwev@iere = 2.46) et du PMMA pppmma
=1.18), de la maniere suivante :

Pech— PPMMA (4.2)

Vverre =
Pverre — PPMMA

Le tableau 4.1regroupe I'ensemble des résultats, sur les fractions \igues mesurées,
obtenus sur les différentes formulations de compositesddraiére colonne dtableau 4.1
représente les variations relatives (en %) entre les fragtvolumiques attendues et celles me-
surees.

D’un point de vue général, les fractions volumiques mesuséat différentes de celles at-
tendues. Pour les formulations contenant moins de 5.10 fio(didation 1060T2) de verre en
volume, les fractions volumiques mesurées sont trés éegde celles désirées. Cette consta-
tion montre les difficultés rencontrées lors de la fabraratpour les formulations faiblement
chargées.

En revanche pour les formulations restantes (exceptée2@14§, les variations relatives
entre les fractions volumiques attendues et celles voulieesedent pas quelques pourcents
(voir tableau 4.).

Dans I'ensemble, I'analyse des écart-type met en évidenmoalvaise répartition des charges
dans les mélanges lors de I'extrusion puis de l'injection.dffet, les échantillons issus des
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Fraction Fraction | Variation
Nom volumique volumique | relative

théorigue (%)| mesurée (% (%)
0120T0 0.49 0.38+0.25 -22.5
012012 0.49 0.37+0.21 -24.5
0160T1 0.49 0.80+0.07 63.3
0220T0 1.19 1.28+0.21 7.5
0220T1 1.19 1.74+0.08 46.2
022072 1.19 1.67+0.91 40.3
032070 1.82 1.37+0.25 -24.7
1060T2 5.10 5.05+0.24 -1.0
1960T1 10.19 9.93+0.05 -2.6
2820T0 15.83 16.41+0.17 3.7
2820T1 15.83 16.07+0.24 15
282012 15.83 15.24+0.01 -3.7
2860T0 15.83 15.26+0.09 -3.6
2860T1 15.83 15.11+0.22 -4.6
286012 15.83 15.82+0.34 0.1
372072 22.12 21.1940.42 -4.2
4160T1 25.55 24.54+0.14 -4.0
4620T1 29.18 24.05+2.24 | -17.6
4660T0 29.18 27.35+0.66 -6.3
4660T2 29.18 28.63+0.28 -1.9

TAB. 4.1 — Fractions volumigues mesurées pour les différentesuiations de composites

mémes lots de fabrication montrent, dans certains cas, igperdion importante des fractions
volumiques. En d’autres termes, la répartition spatiakeatarges dans un méme lot, ou dans
un méme échantillon, est remise en question et peut varieraméere importante.

Ces variations observées sur les fractions volumiquesalgekl pour les différentes formu-
lations de composites sont a prendre en considération paasie de I'étude.

4.2.3 Etude statiqgue des composites
4.2.3.1 Module élastique et comportement a rupture

Les résultats obtenus lors des essais de traction quésivgtaur les différentes formula-
tions de composites sont regroupés daralidéeau 4.2Les mesures du module de traction sont
reportées sur le graphique defiigure 4.1pour étre représentées de maniere plus explicite. Aux
vues de ces résultats, nous pouvons rapidement dégaganesrtendances. Nous notons, en
fonction de la proportion volumique de verre dans le conmposine augmentation du module
élastique ainsi qu’une diminution de la contrainte et dedéodnation a rupture. L'ajout de
charges a donc pour effet d’augmenter considérablefeet d’'affecter les caractéristiques a
rupture du matériau. Nous ne pouvons pas déterminer unefmeiusignificative vis a vis de la
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Nom

Module
élastique
E (GPa

Contrainte
a rupture
or(MPa)

Déformation
a rupture
&r((%)

PMMA

3.25+0.05

63.12+£2.34

3.03+0.35

0120TO

3.22+0.01

61.31+4.14

3.06+0.45

0120T2

3.16+0.08

63.33+£6.32

3.01+0.54

0160T1

3.13+0.56

62.66+£3.82

2.87+0.32

0220T0

3.27+0.04

61.92+5.39

2.65+0.39

0220T1

3.29+0.03

61.86+£2.45

3.00+0.30

0220T2

3.14+0.05

68.91+2.57

3.13+0.16

0320T0

3.33+0.06

63.78+0.78

2.71+0.06

106072

3.56+0.08

52.68+3.58

1.96+0.19

1960T1

4.00+0.11

64.74+£1.67

2.68+0.22

282070

4.44+0.08

59.75+£2.14

2.09+0.12

2820T1

4.35+0.04

62.05+£1.50

2.13+0.07

282072

4.31+0.06

65.08+0.59

2.45+0.08

2860T0

4.81+0.12

62.99+0.79

2.34+0.11

2860T1

4.52+0.11

62.86+£0.52

2.31+0.09

286072

4.47+0.11

59.03+0.66

2.39+0.11

372072

5.33+0.16

57.43+£5.02

1.784+0.22

4160T1

5.67+0.06

58.92+0.90

1.70+0.10

4620T1

5.92+0.03

54.23+0.83

1.644+0.13

4660T0

5.98+0.05

56.20+1.45

1.624+0.13

4660T2

6.09+0.20

45.40+8.03

1.46+0.08

TAB. 4.2 — Caractéristiques mécaniques (module élastiquéatote et déformation a rupture)
des différentes formulations de composites

nature des traitements de surface et de la granulométrieatges utilisées.

Nous nous intéressons au cas ou les formulations de corapasint tres proches (ceux
dont la proportion volumique se rapproche de 15.83 %, pooir @es éléments de comparai-
son), se différenciant par les traitements de surface atllatles charges. Beaudoin [4] a étudié
linfluence des traitements de surface sur le comporteméctimique du matériau composite
(courbes contrainte-déformation), pour des proportiaismiques de charge®; différentes.
Ses résultats, qui sont présentés sur les graphesfidgita 4.2 sont obtenus a partir de com-
posites polybutyléne téraphtalate/billes de verre. Lagmée d’agents de couplage a la surface
des charges modifie significativement le comportement aoné-déformation des composites.

Dans notre cas, ces variations de comportement ne semlasrétpe tres significatives,
et ne permettent pas de conclure sur I'effet des traitenwmtsurface. Les faibles variations
visibles sur la contrainte a rupture semblent étre direetgriiées aux variations de proportion
volumique de charges.

Les graphes ddggures 4.3t4.4représentent I'évolution du comportement jusqu’a rupture
pour les formulations 28XTY, ou XX etY correspondent respectivement a la granulométrie
des billes et au type de traitement utilisés. Cette compamnajraphique montre, dans le cas des
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FIG. 4.1 — Module élastique mesuré en fonction des fractionsmimues de charges pour les
essais de tractions sur les différentes formulations deposites

billes de verre de diametre moyen @6y un effet du traitement de surface sur la contrainte a
rupture et de maniére plus significative sur la déformatiampéure. En revanche, pour le cas des
billes de verre de diamétre moyen gt nous ne distinguons aucune influence du traitement
de surface sur les propriétés a rupture.

Le plan d’expérience donne une interprétation des résutaenus, en terme d’allongement
et de contrainte a rupture. L'allongement et la contraintepaiure dépendent essentiellement
de la fraction volumique de verre dans le matériau compoSieon la modélisation du plan
d’expérience, le traitement T2 participe a une amélioratle I'allongement a la rupture, ce
qui impligue une mauvaise cohésion aux interfaces. D'gqudre cet allongement semble étre
légerement plus marqué pour des billes de diamétre moy@me0

Dans les faibles fractions volumiques de charges, le plarp&rience met en avant un
certain effet du traitement de surface sur la contraintepéure, qui est plus marqué pour des
billes de diametre moyen §0m Pour des fractions volumiques plus élevées, on ne disingu
aucune influence des agents de couplage.

Ces résultats analytiques attestent d’'une Iégere infludmt@enature des traitements de sur-
face sur le comportement a rupture des composites. Cettenrc# est beaucoup plus marquée
par la fraction volumique et la granulométrie des chargaes,pr la nature des traitements de
surface.

4.2.3.2 Modéle d’homogénéisation simple

Les résultats obtenus lors des essais quasi-statiquese(péétableau 4.2 sont compa-
rés avec ceux issus de modélisations analytiques du coempent mécanique de composites
homogénéisés. Le graphe defigure 4.5présente les modules élastiques pour les différentes
formulations de composites étudiées, issus des essaigragpéaux, en fonction de la frac-
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FIG. 4.3 — Evolution du comportement mécanique jusqu’a ruppang les billes de verre de
diamétre moyen 2m

tion volumique de charges. Ces résultats sont directenmitantés aux modules élastiques
déterminés a partir des modeles analytiques d’homogéitgiganodeles de Reuss, de Voigt,
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FIG. 4.4 — Evolution du comportement mécanique jusqu’a ruppag les billes de verre de
diametre moyen 6Am

d’Hashin-Shtrikman, d’Eshelby, autocohérent et Mori-dlen), présentés athapitre 1 para-
graphe 1.4

Aux vues des résultats, le modéle de Voigt et la borne supéridu modele d’Hashin-
Shtrikman sont tres nettement éloignés des mesures ex@#dtes. Ces deux modélisations ne
seront plus utilisées pour la suite de I'étude.

En revanche, nous pouvons donner un bon encadrement dedeso@utraction des dif-

férents composites, supérieurement par le modéle autoaahet inférieurement par celui de
Reuss.

L'hypothése de base du schéma autocohémdjtre 1 paragraphe 1)4n’est pas com-
pletement satisfaisante, car elle place la particule damsilieu plusraide que le milieu réel.
Elle ne permet pas de prendre en compte la déformation dam&de matrice entourant la
particule. Cette zone est en effet plus souple que le milbendyene équivalent.

La méthode de calcul d’Eshelbgt(apitre 1 paragraphe 1)4insi que la borne inférieure du
modele d’Hashin-Shtrikman semblent se rapprocher au ndesxnodules de traction mesurés.
Dans I'approche d’Eshelby, on considére I'élasticité dlieniqui entoure I'inclusion égale a
celle de la matrice. Mais, de maniere générale, le probléajeunde cette méthode est qu’elle
néglige complétement les interactions entre particulesesronsidérant qu’une seule particule
dans un massif infini de matrice. Ceci est d’autant plus vua kg fraction volumiqué/ de
particules est faible, c’est a dire les interactions enamtigules sont plus faiblement marquées.
Pourtant sur cette gamme de proportion volumique, le matiBlehelby suit assez fidelement
I’évolution du module de traction.

L'estimation du module obtenue par I'approche de Mori-kanast intéressante pour des
fractions volumiques inférieures a 15 %, mais s’éloign@tément pour des taux d'incorpora-
tion volumique supérieurs.
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FIG. 4.5 — Module élastique en fonction des fractions volumsoe charges pour les essais de
tractions sur les différentes formulations de composétedes modeles analytiques d’homogeé-
néisation

4.2.4 Analyse des faciés de rupture au MEB

Dans cette section, nous nous intéressons a I'étude dés fdeirupture de certaines for-
mulations de composites, obtenus lors d’essais de tradtefaciés de rupture est directement
observé au moyen d’'un microscope électronique a balayag®enemental (MEB) au Centre
des Matériaux de Grande Diffusion de I'Ecole des Mines dsAle

Cette technologie d’analyse optique révele a la fois unreste de topographie (électrons
secondaires) et un contraste de numéro atomique (électtyodiffusés). Nous pouvons donc
obtenir une vue en relief de la surface du faciés de ruptiunsi @u’'une cartographie des diffé-
rents constituants (ici PMMA et verre) a la surface du faciés

4.2.4.1 Etude des billes de diamétre moyen 20n

Nous présentons des séries de vues au MEB des facies deerdptuformulations 2820T0
(figure 4.6, 2820T1 figure 4.7 et 2820T2 figure 4.9. Nous rappelons que les traitements T1
et T2 sont des traitements de surface a base, respectiveteegitoupements aminosilanes et
de groupements méthacryloxisilanes. Rappelons que pquegbilles sont totalement dépour-
vues de traitement de surface.

L'analyse des différentes vues prises au MEB pour les hilkediamétre moyen 20mmet
en évidence I'effet des traitements de surface sur la cohé&sitre les charges et la matrice.

Lorsque les charges sont dépourvues de traitement dessi(fzes TO), le verre et le PMMA
n’'ont théoriqguement aucune affinité. L'analyse des photw$adigure 4.6montre, contraire-
ment a nos attentes, une certaine affinité entre les deuxittmmgs. Nous constatons, suite aux
importants efforts lors de I'essai de traction, que le PMMAte fixé sur les billes de verre,
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HV WD D] e -50.0p HV Spc Det | Pressure | Mag
15.0 kV[9.7 mm ) 8 3.8 SD 5 Torr| 500x| ---

FIG. 4.6 —Vues au MEB des facies de rupture d’'un essai de tragtianle lot 2820T0
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e
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FD 0.75 Torr
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FIG. 4.7 —Vues au MEB des faciées de rupture d’un essai de tragtianle lot 2820T1
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FiG. 4.8 — Vues au MEB des faciées de rupture d’'un essai de tragtianle lot 2820T2
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signifiant une cohésion importante a I'interface. Nous pmswlistinguer sur lefigures 4.6 (b)

et (f) la présence de billes sectionnées lors de I'essai de tradtés charges sont soumises a
des contraintes de cisaillement importantes qui les cerdtidans certains cas a leurs ruines.
En effet, les contraintes de cisaillement issues de I'es#iiaction se combinent a la pression
isostatique autour de la bille. Cette vision confirme un aivenportant de cohésion entre les
charges dépourvues de traitements et la matrice PMMA.

Dans le cas de TO, des réactions chimiques, de type oxydatonent étre activées lors de
la mise en oeuvre du composite. La présence de groupeméy@®+-Sa la surface de la bille
de verre induit une réaction avec le PMMA, ce qui a pour eféclielr le PMMA au verre.

Nous pouvons caractériser, de maniere quantitative, lasioh a I'interface en étudiant le
nombre de billes arrachées sur le faciés de rupture par magpmombre restant. Lorsqu’une
bille est arrachée du faciés, elle laisse son empreintdrgsia de topographie par électrons se-
condaires). L'analyse par électrons rétrodiffusés pedaebnstater 'arrachement ou non de la
bille, la couleur claire confirme la présence de verre.figgges 4.6 (c)électrons secondaires)
et (d) (électrons rétrodiffusés), représentant la méme vue grermbmpte d’un taux important
d’arrachement des billes. Dans le cas de la formulation 2820ous estimons a moins 40 % le
nombre de billes arrachées sur le faciés de rupture.

L'insertion de billes de verre, dépourvues de traitemersidtéace, a pour objectif de consti-
tuer un matériau modele totalement décohésif. L'adhésiostatée ne semble pas correspondre
a nos attentes.

Les photos de Iéigure 4.7(formulation 2820T1) rendent compte d’'une meilleure adirés
entre la matrice et les charges. Comme le montfiglae 4.7 (d) les billes de verre sont noyées
dans le PMMA. Lors de I'essai de traction, la matrice rest@lement fixée a la surface des
billes, I'arrachement s’opére au niveau du polymeére. A ldase du facies de rupture, nous
visualisons un nombre tres faible d’empreintes de billesatee. Comme pour le traitement
de surface TO, Idigure 4.7 (e)présente une ruine des billes sous I'effet des contraintes d
cisaillement appliquées par I'essai. Nous pouvons estienux d’arrachement des charges a
moins de 30%. Ce traitement de surface semble améliordrd@&dn entre le verre et le PMMA.

L'analyse des vues au MEBidure 4.8, prises sur les facies de rupture des échantillons
2820T2, montre, de maniére générale, une totale décohésioa les deux constituants du
composite. Le PMMA ne semble pas adhérer au verre comme $ement les vues rappro-
chées defigures 4.8 (akt (b). La comparaison entre le contraste de topographie et le rmume
atomique des éléments révele un taux d’arrachement des dil verre supérieur a 60 %.

Nous pouvons remarquer qu’en I'absence de traitement daceyla proportion de billes
de verre casseées lors de la mise en forme est trés imponaitégures 4.6 (det (f)). Les trai-
tements de surfaces ont pour effet de limiter la ruine désda@in améliorant leurs écoulements
dans les trémies et les fourreaux, lors de I'extrusion. Maiaux de billes dégradées lors de la
conception des composites reste faible (inférieur a 1 %jucea’altére pas les résultats.

Dans I'ensemble, cette analyse permet de donner une peenaedctérisation de la cohé-
sion interfaciale entre les charges et la matrice. Nous @usid’ores et déja donner une pre-
miere classification des différentes formulations en faamctiu type de traitement utilisé. En
revanche, cette analyse ne nous permet pas de prévoir leocement global du matériau et
des phénomeénes pouvant s’opérer localement aux inteffarsede sollicitations mécaniques.
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4.2.4.2 Etude des billes de diamétre moyen §0n

essure | Mag
3 Torr|1098x

FIG. 4.9 — Vues au MEB des faciés de rupture d’'un essai de trapgtianle lot 2860T0
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FIG. 4.10 — Vues au MEB des faciées de rupture d’un essai de tregtiar le lot 2860T1

Les photographies réalisées au MEB sur les facies de ruptunteregroupées par formula-
tion sur ledfigures 4.94.10et4.11
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FIG. 4.11 — Vues au MEB des faciées de rupture d’'un essai de tregtiar le lot 2860T2
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A la différence de la formulation 2820Tfidures 4., la formulation 2860T0 ne présente
aucune cohésion entre la matrice et les charges. Lors dditatation, le polymére semble se
décoller facilement au niveau des interfaces chargestuate laissant aucun point de fixation
sur les billes. Les empreintes ainsi que les surfaces des bibnt parfaitement lisses, dépour-
vues d’'arrachements de polymere. Les faciés de ruptureéseme pas de dégradation ou de
ruine au niveau des billes de verre sous l'effet des effagtgraiction. Nous nous sommes in-
téressés a estimer le taux d’'arrachement de billes pow fmthulation, qui s’éleve a plus
de 50 %. En conclusion, cette formulation ne semble pas pi&sde cohésion aux interfaces
charges/matrice contrairement a celle 2820TO0.

L'observation des facies de rupture pour la formulation@®Ib confirme la présence de
cohésion aux interfaces charges/matrice. Relativementinalyses faites sur la formulation
2820T1, le niveau de cohésion ne semble pas étre aussi ampdrtestimation du taux d’ar-
rachement (34 %) de billes de verre sous I'effort de tractiomfirme le réle du traitement de
surface a l'interface.

L'analyse des vues au MEBidure 4.1), prises sur les faciés de rupture des échantillons
2820T2, montre une décohésion totale au niveau des intstfeo effet, le traitement de surface
T2, utilisé dans cette formulation, parait totalementfina€e dans I'amélioration de I'adhésion
entre les charges et la matrice. Il semble que ce traiteraeatie les décohésions. Nous pou-
vons confirmer cette interprétation par un taux d’arracherdes billes éleve, environ 70 %.

La constatation est similaire a celle pour la granulométgediametre moyen 2Qm la
présence de traitements de surface améliore la circulatiemeélange des billes lors du coum-
poundage. Ces agents de surface limitent la ruine des liliesle I'extrusion, quelle que soit
la granulométrie utilisée. Pour I'ensemble de ces fornmutat il semblerait qu'il y ait un effet
de la taille des billes de verre sur 'efficacité des traitate@e surface utilisés. Plus la granulo-
métrie des charges est importante moins les traitementsfdee semblent étre efficaces.

Nous rappelons que ces observations au MEB sont une intatiprévisuelle des niveaux
de cohésion du matériaux composite, mais ne refletent emaasues effets des traitements de
surface sur les propriétés mécaniques du composite. it sagiement d’une approche optique
permettant de caractériser visuellement les interfacagels/matrice.

4.3 Reéponse dynamique des matériaux modeles

Pour rappel, les charges minérales (verre), couplées agagknts d’interface améliorant
la cohésion, sont intégrées dans la matrice polymere (PMMAYs pouvons théoriquement
considérer deux cas extrémes que sont I'existence d’'uresawha l'interface entre les charges
et la matrice (TO et T1) et le cas non cohésif lié a 'absena#idité entre le verre et le PMMA
induit par le traitement T2.

Lors de sollicitations dynamiques, I'apparition de fratnts est envisageable au niveau
des interfaces, impliguant une dissipation d’énergie $otrse de chaleur. Cette dissipation
d’énergie peut étre détectée par une augmentation du fad¢eperte comme cela a pu étre
montré sur des plaques fissurées [ZBlgpitre 3 paragraphe 3)2

Pour cette raison, nous comparons les résultats expéamenaiix modeles parfaitement
cohésif pour mettre en évidence l'action de l'interfacelsgrparametres mécaniques (facteur

159



4. Caractérisation mécanique des matériaux compositeglexod

de perte et module élastique).

Afin de caractériser les phénomenes de dissipation dus a aneamse cohésion entre les
charges et la matrice, nous pouvons nous appuyer sur lesukrale W. Gu ([33] et [34]).
Selon lui, la différence, entre le facteur de perte mesuréesmatériau composite et celui d’un
composite parfaitement cohésif (estimé a partir d'un med&omogénéisation), rend compte
de la qualité de I'adhésion interfaciale, permettant dest une dissipation d’énergie due aux
frottements.

4.3.1 Etude du comportement mécanique dynamique
4.3.1.1 Modélisation des propriétés viscoélastiques

Dans notre cas, le composite est constitué d’une matriaoéiastique et d'une charge
minérale (verre) que nous considérerons comme élastiquai{iasement nul). Cette hypothese
sur le caractére non amortissant du verre simplifie corsldément les calculs du module
élastique équation 1.68 et du facteur de perte&Quation 1.6 Le comportement de chaque
constituant reste linéaire pour de faibles déformatiomscaefficient de Poisson est identique
pour les deux composants, il est fixé a 0.3.

Le principe de correspondance élasticité linéaire-vissti€ité linéaire est présenté ela-
pitre 1 paragraphe 1.4Nous pouvons appliquer ce principe aux modéles élastidiitzshin-
Shtrikman, d’Eshelby, autocohérent et de Mori-Tanaka. Aipde la modélisation du compor-
tement viscoélastique du matériau composite, nous prggligocomportement mécanique, en
termes de conservation et de dissipation d’énergie, desiations de composites étudiées.

Nous nous intéressons a prédire I'évolution du moduleiglastet du facteur de perte dans
les basses fréquences pour différentes formulations dpasites. Ces estimations sont basées
sur les résultats expérimentaux obtenus en AMD (avec ' ARIEEdes échantillons de PMMA,
présentés aahapitre 3 Pour rappel, le module élastique et le facteur de perte dMRIMont
représentés sur les graphes dédare 3.9

Pour illustrer cette procédure, nous déterminons, poux fltaations volumiques de charges
bien différentes, les parametrigsompetncompa partir de chacun des modeles d’homogénéisa-
tion retenus. Ces résultats sont présentés stiighees 4.12t4.13

Les résultats analytiques obtenus par les différents rmedEhomogénéisation sont com-
parés aux mesures expérimentales issues d’échantilloRPd/deA. Cette comparaison nous
permet de situer quantitativement les différentes moaltdiss par rapport aux caractéristiques
(Epmma etnpmma) de la matrice seule. Tous les modeles prédisent une augtierdu module
élastique et une diminution du facteur de perte en foncteladraction volumique de charges.
Nous allons comparer ces estimations analytiques ave@sestaits expérimentaux issus des
différentes formulations de composites.

4.3.1.2 Comparaison avec les résultats expérimentaux

Nous confrontons ces différentes modélisations avec geslgsultats expérimentaux obte-
nus sous sollicitations harmoniques en torsion, en AMD (BREous ne présentons pas cette
comparaison pour les vingt formulations figurant dans l& gl&xpérience, mais seulement

160



4. Caractérisation mécanique des matériaux compositeglexod

0.08

12

10}

(GPa)

Comp

E

2 4 6 8 10
Fréquence(Hz) Fréquence(Hz)

(a) (b)

FIG. 4.12 — Comparaison des modules élastiques (a) et desradperte (b) pour un compo-
site avec une fraction volumique de charges de 1 %, obtemdsopaogénéisation avec les mo-
deles de Reuss (trait plein bleu), de Hashin-Shtrikman ¢#-alair), d’Eshelby (.- vert fonce),
de Mori-Tanaka (*- rouge) et autocohérent (- bleu clairgcicompet Ncompdu PMMA me-
surés expérimentalement (rond noir)
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FIG. 4.13 — Comparaison des modules élastiques (a) et desrackeyperte (b) pour un com-
posite avec une fraction volumique de charges de 30 %, obteauhomogénéisation avec
les modeles de Reuss (trait plein bleu), de Hashin-Shtrikghavert clair), d’Eshelby (.- vert
foncé), de Mori-Tanaka (*- rouge) et autocohérent (— blairglavedEc ompetncompdu PMMA

mesures expérimentalement (rond noir)

pour trois (0120T0, 2820T0 et 4660T0). La granulométrigzatd aucun effet sur les modélisa-
tions, nous nous intéressons a trois formulations dont#esidbns volumiques de charges sont
tres différentes.

La figure 4.14représente les modules élastiques et les facteurs de psutedes modeles
d’homogénéisation et ceux de mesures expérimentales @oomposite 0120TO (fraction vo-
lumique : 0.38 %). Le module élastique est surestimé pasé&arble des modeles. En revanche,
les modéles utilisés semblent prédire assez bien le coemperit amortissant du composite.

Nous avons vu pour les modules de traction, que lorsquedétidravolumique de charges
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FIG. 4.14 — Comparaison des modules élastiques (a) et desrackeyperte (b) pour un com-

posite avec une fraction volumique de charges de 0.38 % (fiation 0120T0), obtenus par
homogénéisation avec les modeles de Reuss (trait plein, WewHashin-Shtrikman (+- vert

clair), d’Eshelby (.- vert foncé€), de Mori-Tanaka (*- rojgs autocohérent (— bleu clair), avec
Ecomp€tnNcompdu 120TO mesurés expérimentalement (rond noir)
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FIG. 4.15 — Comparaison des modules élastiques (a) et desfackeyperte (b) pour un com-

posite avec une fraction volumique de charges de 16.41 % (flation 2820T0), obtenus par
homogénéisation avec les modeles de Reuss (trait plein, WewHashin-Shtrikman (+- vert

clair), d’Eshelby (.- vert foncé€), de Mori-Tanaka (*- rojgs autocohérent (— bleu clair), avec
Ecomp€tnNcompdu 2820T0 mesurés expérimentalement (rond noir)

augmente, les modéles d’homogénéisation divergent. Isedtaés relatifs a cette constatation
sont représentés sur le graphe dédare 4.5 ainsi que sur ceux ddgures 4.15%t4.16 Nous
pouvons donner un encadrement du comportement élastigumdgosites 2820T0 et 4660T0
par les modeles analytiques d’homogénéisation de Reudashin-Shtrikman ou d’Eshelby.
Les autres modeles surestiment considérablement les ewélalstiques. De la méme maniére,
nous pouvons fournir un encadrement pour le facteur de pgraetir des modéles autocohérent
et de Mori-Tanaka.

Pour 'ensemble des formulations étudiées, les modelasmbigénéisation utilisés rendent
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FIG. 4.16 — Comparaison des modules élastiques (a) et desfmckeperte (b) pour un com-

posite avec une fraction volumique de charges de 27.35 %t (fiation 4660T0), obtenus par
homogénéisation avec les modeles de Reuss (trait plein, WewHashin-Shtrikman (+- vert

clair), d’Eshelby (.- vert fonce), de Mori-Tanaka (*- rojgd autocohérent (— bleu clair), avec
Ecomp€tnNcompdu 4660TO mesurés expérimentalement (rond noir)

compte de I'évolution des parameétres mécaniques dynasiidyes allures des courbes déter-
minées analytiguement se rapprochent de celles mesungésregntalement.

4.3.2 Analyse du comportement élastiqgue des composites

Les essais dynamiques en analyse modale ainsi qu’en AMDgtemt de rendre compte
de I'évolution du module élastique dynamique en fonctios fdactions volumiques de verre.

Le graphique de ligure 4.17présente les évolutions des modules pour les différeritlesta
de bille (20 et 6Qum) et les différents traitements (TO, T1 et T2) en fonctionaé&#ction vo-
lumique de verre. Pour une fréquence de sollicitation d&8 HAen AMD, le module élastique
(trait noir pointillé) semble présenter une évolution &ivé en fonction du taux d’incorporation
volumique. Pour I'analyse modaliégure 4.17, nous représentons les valeurs des modules élas-
tiques de chaque formulation identifiée. Cette identiftcagst basée sur le méme mode propre
de flexion, dont la fréquence varie selon la composition dténeu (de 1250 a 1550z pour
I’échantillon le plus chargé).

De maniére analogue aux essais quasi-statiques, nous ewsmuas de différence impor-
tante entre les traitements de surface. En revanche, nmasgaons que les pentes d’évolution
des modules élastiques pour chaque méthode sont différétdar les formulations les moins
chargées, les modules élastiques mesurés tendent veeddassvdes modules élastiques dyna-
miques du PMMA, correspondant a ces fréquences de sdilicita

Les modules élastiquégompissus des mesures dynamiques expéerimentales sont représen
tés pour les essais en AMD (sollicitation en torsifigure 4.18et pour les essais en analyse
modalefigure 4.19 Les modeles d’homogénéisation sont utilisés pour prédinrodule élas-
tigue en fonction de la fraction volumique de verre dans lapasite. Le calcul analytique de
Ecompest basé sur les mesures du module élastique et le facteartdelp PMMA pour chaque
type d’essais.
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FIG. 4.17 — Modules élastiques mesurés par essais dynamigues slifférents composites en
fonction de la fraction volumique de verre, en bleu granudtia 20umet en rouge granulo-
métrie 60um(+ TO, * T1 et . T2), en analyse modale (mode 2) pour des fréceeede 1200 a
1550Hz (trait plein noir) en AMD pour une fréquence de 3H8& (pointillés noirs)
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FIG. 4.18 — Modules élastiques en fonction de la fraction voturaide charges, mesurés en
AMD avec 'ARES pour une fréquence donnée, en bleu granuioen20 umet en rouge gra-
nulométrie 60um (+ TO, * T1 et . T2), et obtenus par homogénéisation avec ledetes de
Reuss (trait plein bleu), de Hashin-Shtrikman (+- vertr§la’Eshelby (.- vert foncé), de Mori-

Tanaka (- rouge) et autocohérent (— bleu clair)

Pour les mesures réalisées en AMD (ARES), nous choisissénsliér la fréquence 3.16
Hz, correspondant au maximum du pic d’amplitude du facteuretéepour chaque formu-
lation, ainsi que la fréequence de H¥ correspondant au maximum du module élastique. Ce
choix sera conservé pour le reste de I'étude. Les résultaenos pour ces fréquences sont
opposés aux estimations des différents modeéles figpire 4.18 En écartant le saut entre les
modélisations et les mesures expérimentales pour les dégixences, nous pouvons modéliser
le comportement élastique des composites par les modéfeslain-Shtrikman ou d’Eshelby.
Les autres méthodes d’homogénéisation sont trop éloigiesegesultats expérimentaux.

La figure 4.19présente les résultats issus des essais expérimentaurlgaeamodale sur
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FIG. 4.19 — Modules élastiques en fonction de la fraction votiraide charges, mesurés en
analyse modale pour un mode propre donné, en bleu granuler@@umet en rouge granulo-
métrie 60um(+ TO, * T1 et . T2), et obtenus par homogénéisation avec ledahes de Reuss
(trait plein bleu), de Hashin-Shtrikman (+- vert clair)Eghelby (.- vert foncé), de Mori-Tanaka
(- rouge) et autocohérent (— bleu clair)

les poutres de dimensions 800x4 mm La méthode de Mori-Tanaka semble se corréler assez
fidelement a I'évolution expérimentale du module élastigae composites en fonction des
fractions volumiques de verre.

Quel que soit le mode d’investigation utilisé, nous ne dgtions pas d’effet des différents
traitements de surface sur le module élastique, mesuré&easemble des formulations de com-
posite. Nous ne pouvons pas non plus dégager d’influencegdarnalométrie sur ce parametre.

Le plan d’expérience rend compte de I'évolutionElen fonction de la fraction volumique
de charges, mais ne permet pas différencier les actions glatalométrie et des traitements
sur le module élastique.

4.3.3 Analyse du comportement dissipatif des composites

De la méme maniére que pour le module élastique, nous étubiéwolution du facteur de
perte des composites en fonction de la fraction volumiquehdeges.

Les graphes de ligure 4.20représentent les résultats obtenus, sur le facteur de pede
des essais en AMD, ainsi que ceux issus des différentes dehibhomogénéisation. Quelle
gue soit la fréquence étudiée, nous notons une dispersipariante des mesures. Nous ne
pouvons pas différencier une évolution du facteur de pertéoection de la nature des trai-
tements de surface utilisés. En revanche, nous visualisemgvolution générale du compor-
tement amortissant des composites, qui peut étre modélipéetir des différentes méthodes
d’homogénéisation. Nous pouvons donner un encadremengttie évolution, ayant comme
borne supérieure le modele de Reuss et comme borne inirdi@unéthode autocohérente.
Nous caractérisons cette évolution a partir des modeleadtild-Shtrikman et Mori-Tanaka,
qui donnent des résultats tres proches.

L'analyse modale, dont les résultats sont préseigase 4.21 permet d’étudier les compo-
sites pour des fréquences de sollicitations élevées. Limipranode de flexion s’étend d’'une
fréquence de 20Bz, pour les échantillons les moins chargés, a une frequen2b@dz, pour
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FIG. 4.20 — Facteurs de perte en fonction de la fraction volum@picharges, mesurés en AMD
avec I'ARES pour une fréquence donnée, en bleu granuloer@imet en rouge granulomé-
trie 60 um (+ TO, * T1 et . T2), et obtenus par homogénéisation avec ledates de Reuss
(trait plein bleu), d’Hashin-Shtrikman (+- vert clair),Eshelby (.- vert foncé), de Mori-Tanaka
(- rouge) et autocohérent (— bleu clair)
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FIG. 4.21 — Facteurs de perte en fonction de la fraction volumide charges, mesurés en
analyse modale pour un mode propre donné, en bleu granuler@@umet en rouge granulo-
métrie 60um(+ TO, * T1 et . T2), et obtenus par homogénéisation avec ledéhes de Reuss
(trait plein bleu), d’Hashin-Shtrikman (+- vert clair),Eshelby (.- vert foncé), de Mori-Tanaka
(- rouge) et autocohérent (— bleu clair)

les plus chargés. Le deuxieme mode de flexion s’étend surluséapge gamme de fréquences,
allant de 1200 a 1558Biz en fonction des formulations de composites. Pour ces deuwemo
propres, les évolutions du module élastique et du facteyredie du PMMA en fonction des
frequences, utilisées dans le calculElgmpetncomp NE sont pas négligeables. Une augmen-
tation de 5 % sur le module élastiqgigymma donne une erreur relative n’excédant pas 2 % sur
le module élastique homogénéisé du composite et de 5 % sactluf de perte homogénéisé.
Pour les deux premiers modes de flexion, nous prenons coraegtévdlution des propriétés
meécaniques dynamiques de la matrice PMMA.. A patrtir des ta@suprésentéshapitre 3 nous
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déterminons par interpolation les valeurs du module éjastet du facteur de perte pour chaque
fréquence.

4.3.3.1 Effet de la fraction volumique

Les modéles d’Hashin-Shtrikman ou de Mori-Tanaka ont permei caractériser le com-
portement élastique des matériaux composites en foncéida flaction volumique de charges
et de la méthode utilisée. Ces modeles s’avérent étre gsi@nés pour caractériser I'évolution
générale du facteur de perte en fonction du taux de chargesledaomposite. En comparant
les résultats expérimentaux aux prédictions de ces mé&lhailemogénéisation (modeles co-
hésifs), il est possible d’identifier une dissipation d’éjie additionnelle due aux frottements
aux interfaces lors de la sollicitation.

La variation relative des facteurs de perte de chaque fatmoul par rapport a celui du
PMMA, a la fréquence considérée, est donnée par la relativarge :

An _ NPMMA —Ncomp
NnpPMmA NnpPMmA

(4.3)
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FIG. 4.22 — Variation relative des facteurs de perte en fonaiera fraction volumique de
charges, mesurés en AMD avec I'ARES pour une fréquence @oenéleu granulométrie 20
pmet en rouge granulométrie @On(+ TO, * T1 et . T2), et obtenu par homogénéisation avec
le modéle de Mori-Tanaka

Les graphes de figure 4.22présentent les variations relatives obtenues pour leadrézes
de sollicitation (ARES) de 3.16 et 18z Ces résultats sont comparés a ceux obtenus par le
modéle de Mori-Tanaka qui donne des résultats tres proehesldi de Hashin-Shtikman (voir
figure 4.20. Cette confrontation ne nous permet pas de conclure satit#iteé de la dissipation
additionnelle constatée. Nous ne pouvons pas justifietlgfiza de faibles proportions volu-
miques de charges, le composite soit nettement plus asemti$s % dans certains cas) que
la matrice seule. Pour ce mode de sollicitation, le niveacatgrainte imposé peut ne pas étre
suffisant pour activer des frottements aux interfaces, @u@surface frottante soit trop faible
pour que la dissipation d’énergie générée soit perceptbbeis n’écartons pas I'éventualité
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gue la méthode ne puisse pas rendre compte d’'une dissighépargie supplémentaire due
aux frottements lors des sollicitations en torsion. Ledacte perte mesuré sur ces différentes
formulations correspond a celui de la matrice, il diminudarction de la fraction volumique
de verre dans le composite.

En revanche, les résultats obtenus pour ces méme matévayxosites lors d’essais en
analyse modale, se révelent tres intéressants. Les grdphadigure 4.23présentent les va-
riations relatives pour les deux premiers modes de fleximsj gu'une comparaison avec le
modeéle de Mori-Tanaka. Pour le premier mode propre de fleléanodéle d’homogénéisation
cohésif donne une assez bonne interpolation de I'évolgérérale de la variation relative du
facteur de perte, mais ne nous permet pas de distinguer muéVesurplus d’amortissement.
Les niveaux de contraintes générés pantale 1de flexion sont soit trop faibles pour activer les
frottements aux interfaces charges-matrice, soit inguffsspour que la méthode puisse détecter
une dissipation.
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FIG. 4.23 — Variation relative des facteurs de perte en fonatierla fraction volumique de
charges, mesurés en analyse modale pour un mode propre @ortriéu granulométrie 20m

et en rouge granulométrie @om (+ TO, * T1 et . T2), et obtenu par homogénéisation avec le
modele de Mori-Tanaka

Le mode 2de flexion présente une dissipation d’énergie supérieusdl@ annoncé par le
modeéle Mori-Tanaka. En comparaison aveanede 1 nous pouvons distinguer une augmen-
tation du facteur de perte, relative au taux de chargessasldans le composite. En effet, les
résultats expérimentaux montrent des valeurs supériewpeprédictions du modele cohésif.
Cette augmentation d’amortissement, perceptible par thadé, semble étre due a une activa-
tion des frottements aux interfaces par le deuxieme mode@de flexion. Elle est directement
reliée a la fraction volumique de charges. Il semble quadee 2permette, du fait de sa défor-
mée modale ou de ses vitesses de sollicitation, d’activeriveau suffisamment important de
frottements aux interfaces pour étre perceptible par ldnou&.

Bien gu’une différence entre le modele cohésif et les rasixpérimentaux soit constatée
pour cette gamme de fréquences, cette dissipation ne sdéyidadre ni de la nature des agents
de couplage utilisés ni de la taille moyenne des billes desver

L'interprétation apportée par le plan d’expérience corditenfait qu'il n'y a pas d’effet du
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traitement sur le facteur de perte. Mais en revanche, il reanie ce facteur de perte est lié a la
proportion volumique de verre dans le composite, quellesgitda méthode.

Ces résultats peuvent étre comparés a ceux présentés par[@8]Gqui étudie I'influence
de la proportion volumique de fibre sur la dissipation d’@retotale du matériau composite
fibres de verre/époxy. Dans ces travaux, W. Gu estime unuiadteperta)i, (=tandi,), corres-
pondant a la dissipation d’énergie a l'interface, par [&dénce entre le facteur de perte mesuré
et le facteur de perte estimé par le modéle cohésif de Reussips matériaux viscoélastiques.
Les graphes de lgure 4.24présentent une évolution du facteur de p@gteen fonction de la
fraction volumique de fibres de verre. Laugmentatiomgecaractérise un accroissement de
dissipation d’énergie pouvant étre corrélé avec la surdi@oceontact frottante. Cette dissipation
ainsi mesurée reste relativement faible.
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FIG. 4.24 — Facteur de perte provenant d’une dissipation dgmeérl’interface en fonction des
fraction volumique de fibres de verre, pour deux types dedi[38]

Nous nous intéressons, maintenant, a rapporter ces itésalbasurfaces de contact totales
pour chaque échantillon testé, afin de constater une évleninituence de ces surfaces sur la
dissipation d’énergie.

4.3.3.2 Effet de la surface de contact aux interfaces

De maniere a noter une influence de la surface de contact dissipation d’énergie, nous
présentons les résultats obtenus en fonction de la suréacerdact totale pour chaque géome-
trie d’échantillon testée.

Les graphes de lagure 4.25présentent les mesures obtenues en AMD avec 'ARES, pour
des sollicitations harmoniques de 3.16 etHf Les variations relatives issues de chaque for-
mulation suivent celles prédites par le modéle cohésif da-Vemaka. Quelle que soit la nature
du traitement de surface utilisé, ces résultats ne nousqttem pas de différencier I'influence
de la granulométrie des billes (surface frottante) sur éemtions du facteur de perte.
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FIG. 4.25 — Variation relative des facteurs de perte en fondiea surface de contact pour
la géométrie considérée, mesurés en AMD avec I'ARES pourfnéagience donnée, en bleu
granulométrie 2Qum et en rouge granulométrie §om (+ TO, * T1 et . T2), et obtenu par
homogénéisation avec le modele de Mori-Tanaka
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FIG. 4.26 — Variation relative des facteurs de perte en fonadmia surface de contact pour la
géomeétrie considérée, mesurés en analyse modale pour wprmure donné, en bleu granu-
lométrie 20umet en rouge granulométrie @dn(+ TO, * T1 et . T2), et obtenu par homogénéi-

sation avec le modeéle de Mori-Tanaka

Les mesures obtenues en analyse modale smolde 2présentent une augmentation, par
rapport au modele cohésif de Mori-Tanaka, de la dissipati@nergie en fonction de la surface
de contact totale. Ces résultats sont obtenus quelle gula gpanulométrie étudiée et quel que
soit le traitement de surface utilisé. Les contraintes g&spar ce mode de flexion semble étre
suffisantes, dans un premier temps, pour s'opposer a laabatatisostatique appliquée sur la
particule, et dans un deuxieme temps, pour activer leefrahts sur I'interface. L'analyse des
modes de rang plus élevés confirmerait cette hypothéseitdliuae élévation des contraintes

dans la structure lors des sollicitations.
Une étude thermomeécanique des composites conduit a uéeetifiation des traitements de
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surface en fonction de leurs influences sur le facteur de percomposite, que nous détaillons
a présent.

4.3.3.3 Etude thermomeécanique des traitements de surfacepr la formulation 2820T X

Lafigure 4.27montre les variations du facteur de perteldZpour les composites renforcés
par 15.80 % en volume de billes de verre de diametre moyepn2@t ayant subi les trois
traitements de surface (TO, T1 et T2). L'examen de ces @sultous présente les effets des
différents traitements. Pour les traitements TO et T1, rdaisnons des amplitudes identiques
pour le facteur de perte, caractérisant un comportemenitesent similaire. Pour le pic de la
relaxtiona (Tg) correspondant au traitement T2, nous notons un legeralgeakrs les hautes
températures et une amplitude plus importante.

1.8 \
—+— 2820T0
161 —*k—2820T1|]
282072

40 60 80 100 120 140 160
Température (°C)

FIG. 4.27 — Evolution du facteur de perte en fonction de la teaipée (a 5H2) pour les
formulations 2820TZ (Z=0,1,2)

La figure 4.28présente les mesures obtenues sur des échantillons de siengmstitués
de 15.80 % en volume de billes de verre de diametre moyepng(our les trois types de
traitements de surface. Ces résultats ne permettent pasteteume influence significative des
agents de couplage sur le facteur de perte du matériau adigtpeux. En effet, les surfaces
de contact mises en jeux par la granulométrie de billes dméti® moyen 6Qum semblent
étre insuffisantes pour étre a I'origine d’'une modificatianabmportement amortissant des
composites a la transitian.

Ces premiers résultats laissent supposer que la mobilitécoraire des chaines macro-
moléculaires de la matrice environnante serait affectéagtn différente selon la nature des
traitements de surface et la surface de contact totale. &gstions entre les différents traite-
ments sont sensibles aux surfaces de contact mises en @angde matériau composite. Il
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FIG. 4.28 — Evolution du facteur de perte en fonction de la teaipée (a 5Hz) pour les
formulations 2860TZ (Z=0,1,2)

semble que plus la surface de contact est importante plustegions, sur le facteur de perte,
entres les traitements de surface, sont visibles. Cettieésochrone permet de dégager des
hypothéses sur la nature des phénomenes mis en jeu au neéamiaiface. Selon A. Berge-
ret [5], la diminution de la hauteur du pic de relaxatmmst le résultat d’'une réduction de la
mobilité des segments de chaines macromoléculaires pésiadh Quand ces fortes interac-
tions polymére-charges sont couplées avec des surfacemtietimportantes, nous pouvons
attendre une amplification des caractéristiques de laitimmsitreuse.

La classification des traitements de surface, résultaritrderprétation de ces résultats, se
rapproche de celle faite a partir de I'étude au MEB. C’estra due TO et T1 apportent une
amélioration sur la cohésion a I'interface, contraireng&ebhagent d’'interface T2.

4.4 Conclusion

Ce chapitre a permis d’établir une caractérisation degreifits matériaux modeles élaborés
pour cette étude.

L'état de contrainte dans la matrice au voisinage de la qaeticonstitue un parameétre
important qui doit étre considéré dans la caractérisatemndatériaux composites. Nous avons
vu que dans le cas d’une bille de verre noyée dans du PMMA, ksicgegourrait exercer
une pression isostatique importante sur la particule a ke sie¢ la mise en oeuvre a haute
température des éprouvettes en composites.

L'étude du comportement mécanique des matériaux compositeleles montre une dé-
pendance des propriétés élastiques a la fraction volundgueharges dans le matériau. Les
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modules de traction ainsi mesurés sont insensibles a la ¢k billes de verre et a la nature
des traitements de surface.

Cette constatation est retrouvée par 'interprétation ldn g’expérience. Les propriétés a
rupture (contrainte et déformation) sont essentiellerdépendantes de la fraction volumique
de verre. Le plan d’expérience révéle tout de méme une léguence du traitement T2, qui
favorise I'allongement a la rupture. Cet allongement senpliis marqué pour des billes de 60
pm En d’autres termes, I'allongement est favorisé par unelision a I'interface ainsi qu’une
réduction de la surface de contact totale. La diminutioradeohtrainte a rupture dépend de la
fraction volumique d’inclusions, elle est la conséquenedadpression isostatique importante
exercée par la matrice sur la particule lors de I'essai dztitna

Cette premiére caractérisation est complétée par unesenalyMEB, qui permet d’établir
une premiére classification des agents d’interface. Cioatngnt au traitement T2, les traite-
ments TO et T1 semblent améliorer la cohésion au niveau dedaoes charges-matrice. Les
essais thermomécaniques réalisés sur les compositesoehfiar 15.83 % en volume de billes
de diamétre moyen 2(m confirment la plus grande efficacité des traitements TO ead’1
niveau de la cohésion a l'interface. En revanche les edsaismbmécaniques, réalisés sur les
formulations de composites renforcés par 15.83 % en voluwariglks de diamétre moyen 60
pum ne permettent pas de distinguer I'influence de la naturegdests de couplge sur les pro-
priétés amortissantes des composites en question. Enlefefurfaces de contact, mises en
cause par la granulométrie de billes de diametre moygm2@mplifient les différences entre
les caractéristigues amortissantes des composites asitioa vitreuse.

Si des frottements sont générés aux interfaces, ils dodlégrendre des modes de sollicita-
tion utilisés et surtout des niveaux de déformation apglql’activation des frottements résulte
d’'un dépassement d’une contrainte seuil qui peut ne paatigiate lors de la sollicitation. Cer-
tains essais conferent un état de contrainte non homogeeedag gradients (flexion, torsion
...) qui conduisent a limiter le volume effectivement sosidides frottements. Ces frottements
peuvent étre activés dans certaines zones de la structai®lanissipation d’énergie reste trop
faible pour étre perceptible par la méthode.

L'’AMD, pour des sollicitations en torsion en basses frégqasn détecte une diminution du
facteur de perte en fonction de la fraction volumique deevarais ne permet pas de distinguer
de relation de proportionnalité entre la dissipation etlidiese de contact totale.

Le modéle de Mori-Tanaka a permis de caractériser fidelehi#gaiution du module élas-
tique issue des essais de traction pour les différentesutations de composites. D’un point
de vue de I'analyse vibratoire, ce modeéle d’homogénéisatiorapproche des mesures expéri-
mentales réalisées an AMD et en analyse modale sur I'ensaiebléchantillons de composites
modéles.

L'étude vibratoire, basée sur I'analyse modale expérialenfait intervenir des sollicita-
tions en flexion spécifiques aux modes propres de résonasmenticllement pour le mode 2 de
flexion, la comparaison des résultats au modéle cohésiftbigénéisation de Mori-Tanaka pré-
sente une augmentation de la dissipation d’énergie po@tenteliée a une surface de contact
totale des échantillons testés. En d’autres termes, il Eequie I'énergie dissipée par des frot-
tements aux interfaces soit liée a 'augmentation de lasarfle contact.

La génération de frottements a I'interface résulte d’'ungosjtion des contraintes produites
par la sollicitation a la pression isostatique exercée ganatrice sur la particule. Lors de la
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mise en oeuvre des échantillons de composites et plus ¢néerg pendant le refroidissement,
la différence entre les coefficients de dilation thermiges deux matériaux est a I'origine est a
I'origine de la pression isostatique exercée par la masiicda charge.

Contrairement a I'analyse thermomécanique, les méthogeaaiques utilisées ne rendent
pas compte des effets des traitements de surface sur lesgieea mécaniques étudiés, ce que
confirme l'interprétation faite a partir du plan d’expémen En effet, le plan d’expérience ne
permet pas de distinguer I'influence des agents de couplagesspropriétés mécaniques des
matériaux composites modeéles.
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Ce travail visait a mettre en place des méthodes d’analysdas et non-destructives per-
mettant de caractériser un niveau de cohésion aux interéegges-matrice dans des matériaux
composites particulaires. Indépendamment de I'approdeamque, cette étude a nécessité la
mise en oeuvre de matériaux composites modeles, définiganptaés de maniére a obtenir
des niveaux de cohésion variables et contrélés. Le choixatérmaux modeles de type particu-
laire permettait de simuler par la présence d’'une décohéstierfaciale, un endommagement
de type fissure, faisant intervenir des surfaces de conaitarites importantes. La synthése
bibliographique a permis de présenter un état de I'art sumigtériaux composites particulaires
a matrice polymere, et sur les différentes méthodes peaintate les caractériser. Ainsi les pro-
priétés mécanigues de ces matériaux composites dépendemtinghortement viscoélastique de
la matrice, de la nature (taille, granulométrie) des chmmgalu type de traitements de surface
utilisé. Ces propriétés viscoélastiques, qui ont faigfét'une attention particuliere dans notre
travail, sont la conséquence d’'une organisation des maémules du polymere lui conférant
une grande part de phase amorphe. Cet ensemble d’informeatipermis de nous positionner
vis-a-vis de la problématique et de nous orienter verdligation et le développement de mé-
thodes d’analyse permettant de caractériser les matég@ymeéres et composites particulaires
a matrice polymere.

Outre les essais de traction normalisés qui ont permisidieste module élastique des ma-
tériaux analysés, nous avons mis en place différents difp@xpérimentaux pour étudier les
propriétés mécaniques de la matrice polymere et des matéraanposites modéles. L'analyse
des propriétés mécaniques de la matrice polymére, en méldisigque et facteur de perte, s’est
étalée sur une gamme de vitesses de sollicitation tresslarge

Nous avons développé un dispositif d’essai de fluage paetgobrmettant d’estimer les
propriétés viscoélastiques des matériaux pour des véegssollicitation en déchargement im-
portantes. Cette méthode d’analyse, simple a mettre en@garésente, par rapport a des essais
de fluage/relaxation classiqguement employés, I'avantageedsollicitation quasi-instantanée.
Cette particularité permet d’étudier les temps courts texation. Parallelement, le comporte-
ment instantané du matériau peut aussi étre étudié dansse gle sollicitation en décharge-
ment. L'intérét de l'utilisation d’un essai de lacher résidhns I'activation de vitesses impor-
tantes de déchargement qui ne sont jamais atteintes lasailéede fluage conventionnels (pour
un chargement).

L'AMD, trés largement utilisée dans les études thermomigceas des polymeres, constitue
un outil intéressant pour I'analyse a basses fréquencesal&siaux composites modéles. Cette
méthode d’analyse vibratoire « hors-résonance » , col®usemps, demande une étude pré-
cise de la compliance des appareillages de mesure. Saatiti, sur une gamme de vitesses
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de sollicitation, a permis de mettre en évidence la présdiwrephénomeéne de relaxation du
polymere (phase de transition moléculaire) pour des teatypess constantes (autour d’'une tem-
pérature ambiante de Z. L'étude menée sur les matériaux composites modeles mqot
I’AMD est sensible a la proportion volumique de charges. &ranche, cette méthode, de part
ses modes et ses niveaux de sollicitation, n’est pas en mdsutistinguer un quelconque effet
sur les parameétres mécaniques, de la taille des chargedanhdeaure des traitements de sur-
faces. Quel que soit le mode de sollicitation, ’TAMD se lien#tux capacités du visco-analyseur
utilisé, en termes de niveaux de déformation imposés et egrgpde fréquences analysé. Son
utilisation se limite d’une part a des géométries d’éctiants normalisées (de type poutre) et
d’autre part a I'analyse des basses fréquences (infées@ugeelques centaines de Hertz).

L'analyse modale expérimentale a permis de rendre compteecdvolution des propriétés
meécaniques des matériaux polymeéres et composites endorus fréquences de sollicitation.
Cette méthode d’analyse vibratoire en « résonance » rgstierat surtout non-destructive. Le
développement de dispositifs expérimentaux a permis urdeét’'échantillons de géométries
variables, dans la limite des moyennes fréquences. Sasatitin a la détection d’endomma-
gements structuraux, dans le cas de plaques fissurées;gy/élte intéressante, elle a mis en
évidence une évolution des propriétés mécaniques de letwteuen fonction du niveau de
dégradation (longueur de fissure). L'extension de cettdhouet, au cas des composites mo-
deles, n’a pas permis de distinguer une dépendance desgspmécaniques aux différents
types de traitements de surface utilisés. Comme pour I'ANdEDalyse modale a été capable
de noter une influence de la proportion volumique de changeles propriétés mécaniques des
différents composites. L'estimation des propriétés miggaas des matériaux composites par
homogénéisation se base sur une extension des modeleffs@meslasticité a des modeles
viscoélastiques cohésifs. Pour des niveaux de solligitatnportants (mode propre de rang
élevé), I'analyse modale expérimentale a été en mesuretdeteléune dissipation d’énergie
additionnelle, par rapport a un modele d’homogénéisataapte. Cette dissipation d’énergie
est induite par les frottements aux interfaces chargesfuabrs de la sollicitation.

Au vue des résultats obtenus par les différentes méthodé&smsatrice polymére, le modele
de Zener n’est pas en mesure de caractériser fidelement [goctmment du polymere. Le seul
temps de relaxation pris en considération par le modéle ffiesas a rendre compte de I'évo-
lution des parameétres mécaniques en fonction des frégsieiecsollicitation. La généralisation
du modele de Zener pourrait permettre, par l'intégratiompldsieurs temps de relaxation, la
corrélation avec les résultats expérimentaux.

Le plan d’expérience, mis en place dans notre étude, s'eSlerétre un point positif. Il a
permis de confirmer les interprétations des résultats @rpétaux sur les composites modéles.
Ce plan d’expérience a été en mesure de noter une influenae mteportion volumique de
charges sur les propriétés mécaniques des compositesseti@iprédire une évolution de ces
propriétés en fonction du volume de charges incluses. Pdire;al n’a pas permis de distinguer
les influences de la taille des charges et de la nature dessadgrcouplages utilisés, sur les
propriétés mécaniques.

Sur le plan de I'expérimentation, le travail doit se powsglisur une étude vibratoire en
hautes fréquences des matériaux composites modeles.dEnledf niveaux de contraintes gé-
nérés dans la structure sont fonction du mode de déformatiposé. L'analyse modale des
matériaux modeles doit étre étendue aux modes propres denfldg rang plus élevé. Une
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adaptation du dispositif expérimental pourrait ainsi peftne d’étendre I'étude a I'ensemble
des modes propres de la poutre, intégrant des déforméedanaidetorsion.

Un point reste a aborder, celui de l'utilisation de I'analysar ultrasons. Lutilisation de
cette méthode a confirmé les tendances, données par I'amabydale, sur I'évolution des pro-
prietés mécaniques vers les hautes fréquences. Son djgpliaax matériaux composites mo-
deles nécessiterait I'élaboration d’'un dispositif expémtal, et le développement d’indicateurs
adaptés pour quantifier les niveaux d’endommagement. Atdind’études déja réalisées par
d’autres auteurs, I'analyse par ultrasons reposeraitasgehsibilité de I'énergie d’absorption
fréquentielle de 'onde sur la microstructure d’un compasi
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Annexe A

A.1 Fractions volumiques et massiques

Lors de I'élaboration des différents matériaux, nousaditis la notion de fraction massique.
En revanche, les fractions volumiques correspondantemtsetégrées directement dans les
modeles théoriques décrivant les comportements thermemites des matériaux composites.

Fraction massique

Notonsm la masse du matériau composité, et m, les masses respectives de la matrice
et des particules. Ainsi, les fractions massiques descpdet et de la matrice s’écrivent :

m
Wy, =P A.l
P e (A.1)
et M
g, =" A.2
"= (A.2)
Nous avons alors :
Wn+Wo=1 (A.3)
et
Mg = Mm+Mp (A.4)

Fraction volumique

Considérons le volume du matériau composgitecompose d’'un volume de particulg et
d’'un volume de matric¥y, dont la fraction volumique des particules est définie comme

V,
O, = P A5
v (A5)
La fraction volumique de la matrice est :
Vim
by = 1 A.6
n=1y (A6)

Nous avons alors :
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et
Ve =Vm+Vp (A.8)

Relation entre fractions volumiques et massiques

Les relations entre les fractions volumiques et les frastimassiques font intervenir les
masses volumiquesm et pp. Tenant compte des équations précédentes, nous pouvess alo
établir une relation entre fractions volumiques et fratsimmassiques :

W — PpPp
P Pm-+ q)p(pp —Pm)

(A.9)

A.2 Détermination de la masse moléculaire moyenne viscosi-
metrique Mv

La méthode de mesure de l'indice de viscosité d’'un polymeérsaution (basée sur la
norme ISO 1628-6) nous permet de calculer cette masse nfail&conoyenne viscosimétrique
Mv. Cette méthode utilise un viscosimetre de Ubbelohde. &8véahent, le polymére est dissout
dans un solvant adapté pour donner une solution visqueuse.

L'indice de viscosité du polymére, donnémol.g—2, est déterminé par la relation suivante :

IV = (t—p — 1) 1 (A.10)
to Hp
outy ettp sont respectivement les temps d’écoulement de la solytiolyroere + solvant) et
le temps d’écoulement du solvant seul, la concentrationalyngere dans la solution étant
exprimée pa,, (eng.mol-1).
Une fois l'indice de viscosite calculé, nous déterminongdaosité de la solutiopy, (poly-
meres + solvant) a partir de la relation suivante, connaidaaviscosité du solvani :

. b
o= o (A.11)

Une augmentation de la viscosité caractérise une rétionldtl polymere et une diminution
caractérise une dégradation chimique des chaines. Emilésst cet indice, nous pouvons
suivre I'évolution de la structure macromoléculaire (é@atréticulation et longueur des chaines
macromoléculaires) du polymere.

La relation entre la viscosite intrinsequg et la masse moléculaitdy est donnée par la
formule de Mark-Houwink :

tp = K(My)? (A.12)

ouaetK sont des constantes caractéristiques d’'un systeme salvena température donnée.
La nature du solvant et les constantes caractéristiquesndépt de la nature du polymere
étudié, elles sont généralement classées dans des maédiéls d cet effet.
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Annhexe B

B.1 Materiel utilisé a I'élaboration d’échantillon en compo-
site

B.1.1 Mélange des constituants d’un composite par extrusio

Le mélange des différents constituants d’'un composite éadisé par compoundage au
moyen d’'une extrudeuse. Le compoundage est un procédéotegique continu de transfor-
mation des matieres thermoplastiques qui permet d’obtenmélange (exemple polymére et
billes de verre), dont la composition pondérale est parfagnt controlable.

L'extrudeuse, quant a elle, se compose d’'une ou deux visctiiArede en rotation a I'inté-
rieur d’'un fourreau cylindrique chauffé par I'extérieurégulé thermiquement.

L'extrusion d’'un polymeére se décompose en trois étapesipafes. Dans un premier temps,
les constituants sont convoyés et compactés vers la fililereont ensuite chauffés jusqu’a la
fusion de la matrice polymere. La vis exerce alors un cesai#nt et malaxe la matiére. Pour que
le mélange puisse s’écouler a travers la filiere, la presaténieure augmente. Plus le débit de
matiere est élevé, plus les pertes de charges sont impestdireést donc nécessaire d’augmenter
la pression a I'entrée de la filiere.

Lafigure B.1représente le schéma d’une extrudeuse ainsi que le chewiipaules consti-
tuants lors de I'extrusion.

Coupeuse Profil

Extrudé Chadfioge do Digreagn Filet  Vis noyau Trémie L Granulés

téte de filiere

Filiere ~ Téte Filtre Fut Refroidissement Chauffage Capot Boitede  Moteur
vitesse

Systéme de
tirage

Refroidissement

FiG. B.1 — Schéma d’'une extrudeuse
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B.1.2 Moulage des échantillons par injection

La mise en oeuvre par injection permet d’obtenir des géaesaiiéprouvettes particulieres,
notamment celle en forme d’haltere (utilisée dans cettéadtrespectant la norme 1SO 527.

La figure B.2présente un schéma des différentes opérations lors deckiop d’'une piece.
Ce procédé de mise en oeuvre se décompose en quatre étapasapes :

dosage de la matiéere
remplissage du moule

refroidissement de la piece

€jection de la piéce

De la méme maniére que pour I'extrusion, I'injection dermeand contrdle des différents
parametres, tels que les températures (chauffage etdisBement), les pressions (dans le four-
reau et le moule) ainsi que les vitesses. En effet, si ceérdiffs paramétres ne sont pas opti-
Misés, Nous pouvons constater certains défauts sur lesv@pies, tels que du retrait important,
une concavité sur les faces supérieure et inférieure ouraafiton de bulles d’air (ou de gaz) a
coeur.

Opération d'injection

Granulés
ou poudres

4
-l

Madule ouvert Fermature du moule et verrouillage, recul dela vis et tassement
Alimentation du eylindre de la matiére plastifiée & 'avant du cylindre

Piéce moulée
Carotte

e P S
Jm*

injsctian dans le:mauls 0 D ge et recul du cylind Avance des éjecteurs et éjection de la piéce
Ouverture du moule Reprise simultanée de la p ié bratl

FIG. B.2 — Schéma des étapes d’un cycle d’injection

B.2 Parametres d’extrusion et d’injection utilisés
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Type d’extrudeuse bi-vis CLEXTRAL BC21
Profil de vis standard
Longueur de visrom) 900
Débit de I'extrudeusek@/h) 5
Température d’alimentationQ) 140
Température du fourreaudy 240
Vitesse de rotation de la visr{min) 220
Couple (N/m) 90-110

TAB. B.1 — Caractéristiques d’extrusion du PMMA et des compssit

Presse a injecter Sandretto série-8 95 tonnes

Diamétre de visram) 40
Température du mouleQ) 40

Température de la buseC)’ 255 - 260
Contre pression de plastificatiobars) 3
Vitesse de remplissagert’/s) 72
Vitesse de rotation de la visr(min) 60
Durée de maintiens] 25
Pression de maintiefoérs) 45
Durée refroidissemensy 7

TAB. B.2 — Caractéristiques d’injection du PMMA et des compmssgous forme d’haltére
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Annexe C

C.1 Calcul de la raideur réelle d’'un échantillon a partir de
modeles analytiques

La souplesse statique théorique d’un échantillon peutd&rerminée par un calcul de Ré-
sistance Des Matériaux (RDM) en utilisant le modéle de modérBernoulli ou de Timoshenko,
présentésableau C.1De la méme maniere, nous pouvons utiliser un modele badé défor-
mée dynamique ([19]) avec prise en compte ou non des effatisaidement.

Bernoulli Timoshenko

1 L3 1 L3

NS O R
Ke 48E| Ke = 48El " 4kAG

TaB. C.1 — Compliances statiques issues des modéles analytiguels

L est la longueur entre appuis,l'aire de la section droite et G sont respectivement
le module élastique et le module de cisaillem%), | le moment quadratique d'inertie

(section rectangulairég) et k le coefficient de cisaillement dépendant de la géométriade |
section (ici pour une section rectanguldire %).

Il est facile d’écrire la compliance issue du modele anglyi de Timoshenko ([74]) en
fonction de celle de Bernoulli :

1 L3
ke a1t (€1
avec 24(1 )I
+v
=~ TWAZ (€.2)

Nous introduisons un terme correafifpour prendre en considération les effets du cisaille-
ment dépendant de la géométrie de la structure et du coaffarePoisson. Bien évidemment,
nous retrouvong=0 dans le cas d’'une poutre infiniment élancée.

D’un point de vue dynamique, nous pouvons exprimer, a pdittite déformée dynamique,
une compliance dynamique qui peut étre associée a celigustgtour des vitesses de sollicita-
tion nulles. Au méme titre que pour le modéle analytique da&alli, nous pouvons considérer
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les effets de cisaillement en prenant en compte I'élémanectf ¢. Le tableau C.2rassemble
les expressions des souplesses issues des déforméesaglyasumbirAnnexe C.Bconsidérant
ou non les déformations en cisaillement.

Souplesses statiques issues des déformées dynamiques
Sans prise en compte du cisaillememvec prise en compte du cisaillement

1 _ 28 1 _ 28
Ko — T@EI =g (1+0)

TAB. C.2 — Souplesses statiques déterminées a partir de I%siprede la déformée dynamique
en considérant ou non la déformation en cisaillement

C.2 Calcul analytigue de fréguences propres d’'une géeome-
trie simple

C.2.1 Flexion des poutres - Modeéele de Euler-Bernoulli

On étudie le comportement dynamique des poutres élancéggisant le modéle d’Euler-
Bernoulli. Lorsque I'élancement, rappdwhgueur de la poutrsurépaisseur de la poutrg./h),
est grand, la déformation de la poutre due au cisailleméméesralement négligeable devant
celle due a la flexion pure. On considére alors que les seatimites restent orthogonales a la
fibre neutre.

L'équation du mouvement, initialement proposée par Lorgl&gh, s’écrit sous la forme

suivante : , ,

v pl? d*v 0%v

— 4+ ———>5+pA-——5=0 C.3

o T A o P (€3)
En négligeant l'inertie rotatoire des sections droitesufpes élancée), I'équation du mou-

vement devient :

El

% 9%v
El o + pAﬁ =

ou E et sont respectivement le module élastique et le moment dié ek la section de la
poutre efp la densité du matériau.

La déformée dynamique, par séparation des variables desgiale temps, s’écrit sous la
forme suivante :

0 (C.4)

V(X,t) = v(X)v(t) (C.5)
L'éguation des vibrations s’écrit alors :

%

El—
ox4

+ pAWV=0 (C.6)
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La déformée modale de la poutvéx), solution de [Equation C.6 s’écrit sous la forme
Suivante : X X X X
V(X) = Alsin(BE) +A2cos([3t) +Agsinh([3t) -|—A4cos}‘([3t) (C.7)
0UA1,A2,A3, A4 etk sont des constantes d’intégration déterminées grace auhktioms limites.

On introduit le paramétre fréquentiel adimensiorfhdEfini par :

gt — wWPpAl*
El

Les fréquences propres de la poutre s’écrivent alors :

B Bz /EI

B est un paramétre fréquentiel adimensionnel déterminé lpaifi™efréquence propre. I
dépend des conditions aux limites de la poutre. Voitaldeau C.3écapitulatif des valeurs de
Bn pour quelgques conditions aux limites classiques ([19]).

(C.8)

Conditions aux limiteg 1 B2 B3 Bn

Encastrée-Libre | 1.8751 4.7124 4.8540(2n—1)%
Appuyée-Appuyée | 3.1416 6.2832 9.4228 nm

Libre-Libre 4.7300 7.8532 10.996(2n+1)3

TAB. C.3 — Valeurs d pour différentes conditions limites

Une présentation plus détaillée du calcul des fréquenags s des poutres rectilignes est
proposée par Corn [19].

C.2.2 \Vibrations des plagues circulaires

L'équation analytique permettant de calculer les frégaesmopres d’'un disque s’écrit de

la maniére suivante ([8]) :
N[ Ejhe
] i
fij = 722 \| 12p(1—v2) (C.10)

aveca et h respectivement le rayon et I'épaisseur du disdijele module élastique dependant
du modeij, Ejj, v le coefficient de Poisson etla densité du matériau utilisg;; le parametre
fréquentiel adimensionnel. Les indicest j correspondent respectivement au nombre de dia-
meétres nodaux et au nombre de cercles nodaux.

Dans le cas ou le disque est libre de toutes conditions kenligs valeurs dbﬁ sont :
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mode 1 A3,=5.253
mode 2 :A3,=9.084
mode 3 A3,=12.23
mode 4 A2,=20.52

C.3 Poutre en flexion sous sollicitations harmoniques

Dans I'étude des vibrations transversales, on se placeldarzire du modeéle de flexion
d’Euler-Bernouilli pour une poutre élancée. Les sectiormtes, normales a la fibre neutre
avant déformation, le demeurent apres. Les termes d'&ng@etrotation des sections droites sont
négligés (poutre élancée). On cherche donc a étudier lesammnts vibratoires se produi-
sant en I'absence de forces extérieures imposées. Ces mentglibres sont les solutions de
I'équation homogéenesuation C.8.

Dans le cas ou les extrémités sont appuyées, les conditioited sont :

9%v
(V)x:O = O ; (ﬁ) 0 = O (Cll)
et
o (YY) o C.12
(V)x:L = , <W)x_|_ = ( . )

Il vient donc, compte tenu de I'expressionwe

Agsin(0) + Axcog0) + Azsinh(0) 4+ AscosH0) =0
—A;sin(0) — Axcog0) + Azsinh(0) + AscosH0) =0
Agsin(kL) + AocogKL) + Agsinh(kL) + AscosHKL) =0
—Assin(kL) — Aocog kL) + Agsinh(kL) + AqcoshkL) =0

ou sous forme matricielle :

0 1 0 1 A 0

0 -1 0 1 Al |0
sin(kL) cogkL) sinh(kL) cosHKL) | |As] | O
—sin(kL) —cogkL) sinh(kL) cosHKL)/ \A4 0

La solution non triviale de ce systeme s’obtient en annu&adéterminant, ce qui conduit a
I'équation transcendante suivante :

sin(kL)sinh(kL) = 0 donc sirfkL) =0 (C.13)
d’ou

kKL=im avec i=1...n (C.14)
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L'expression de la déformée modale s’écrit par supermrsdes solutions propres sous la
forme suivante (en remplacant k) :

V(X) = i_i Disin (%X) (C.15)

Lorsqu’une poutre vibre suivant un mode propre de vibratefiexion en chaque point va-
rie harmoniguement avec le temps. Dans le cas d’'une poutrplesnent supportée sur appuis,
I'expression générale de la vibration de flexion est :

y= ésinCTT[x) di (C.16)

ou lesq; sont les coordonnées généralisées définissants a chatp iasforme de la poutre
vibrante.
L'énergie potentielle totale de la poutre déformée (en diexest :

El fLdy®  EItE.,,
V_7 . e dX_Fi;' q (C.17)

Et I'énergie cinétique, de la vibration, est :

L 00
1= [ vax="r 5 ¢ (C.18)
2 Jo 4 £

ouAreprésente la surface de la section droite de la poupesatdensitéApL = m.
Lorsque les forces données dérivent d’un potentiel, leatiaps de Lagrange deviennent :

d <6T) oT oV
dt \ dq, 0qs 0qq

S'il existe deux catégories de forces, I'une dérivant d'ateptiel et I'autre non, on peut
écrire les équations de Lagrange sous la forme suivante :
d /aT 0T oV
Sl [ I i C.20
dt (0%) o, " g, ~ (€29
ou Q désigne la force généralisée correspondante a la partferdes données qui ne dérivent
pas d’'un potentiel.

Dans le cadre de I'étude de la flexion d’'une poutre, sur depxigpsoumise a l'action de

forces perturbatrice®; (dans le cas de vibrations forcées), 'équation de Lagrgmyé chaque
coordonnée, s’écrit :

(C.19)

m,. Elrdi4
SU+ A= Qi (C.21)
ou Q; représente la force généralisée correspondante a la cowrdg, m la masse et la

longueur de la poutre.
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La solution générale de I'équation précédente est :

i’Tat _ [i%mat 2.2 t . /i%rEat
qi:Alcos( |2 )+Bls|n< |2 )+i2mn2at/oQism<%) dt; (C.22)

Posongy = 102 n2a qui représente la pulsation des vibrations principales§tion propre ou
naturelle). Nous obtenons une nouvelle expression sim@elifi

g = Ascog wit) + Bisin(uyt) + % /Ot Qisin(wy (t —t;))dt (C.23)

On ne conserve de cette équation que le troisieme et deenmeetqui représente les vibrations
forcées. En effet, en régime stationnaire, les deux praneemes correspondant aux vibrations
libres, disparaissent.

Timoshenko [74] a traité le cas d’une poutre sur deux appuidaquelle est appliquée une
force harmoniqué = Fysin(wt) (amplitudeFy constante) & une distanceale 'un des appuis
utilisé comme origine. Nous cherchons a déterminer la fgareralisé€); correspondant a la
coordonnéej;.

Donnons a cette coordonnée un accroissedgntaccroissement de fleche correspondant
sera alors égal éqisin(%“‘). Le travail réalisé par la force sur ce déplacement vaudra :

W= F6qisin(%[c) (C.24)
Par conséquent : ' ,
Q =Fsin (%C) = Fosin(wt)sin (%C) (C.25)

Nous pouvons réécrire I'expression gigéquation C.23en considérant seulement les vi-
brations imposées (forcées) par la force harmonique etoloigsnons alors :

g = %sm( 3 )/Ot sin(wt;)sin(owy (t —t;))dt; (C.26)
ou encore o, 1
W :
qizﬁa ( )LJZ wzsm( )— Wsm(mt) (C.27)

La force harmonique imposéeengendre des vibrations forcées de mémes fréquences ainsi
gue des vibrations libres. En réalité, nous voyons appardis résistances de natures dif-
férentes qui sont responsables de I'amortissement pifjdeEss vibrations libres (seules les
vibrations forcées restent). Nous pouvons écrire :

((;Fowz)sm (inc) sin(wt) (C.28)

L'équation des vibrations forcées, [74], s’écrit sous larfe :
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y(xt) = —sm 0)2 sm( m) sm(lfx) (C.29)

ou lesw; correspondent aux pulsatlons des vibrations principalest la pulsation de la force
appliguée et est la distance entre I'extrémité de la poutre et le poinppliaation de la force.
La force harmoniqué- engendre une vibration résultante de la superposition déemo
propres de vibration.
Nous nous intéressons au cas ou la force est appliquée ae centa poutreq = %).
L’ équation C.2%e simplifie pour donner :
2/ . > 1 ITX
= —sin(wt ———sin C.30
Y= )iglpiz_wz ('—) (€30
L’ équation C.3@st développée jusqu’au rang 5 correspondant aux cing premiers modes
propres. Nous obtenons une écriture approximée de la dééorm

2Rl i sin(¥)  sin(ZFX)  sin(2X)

Y=gz (wt) [(14_0(2) -2 (54_0(2)] (C.31)

aveca = ‘;’[5 rln Comme la force est appliquée au centre de I'’échantillonsme conservons que
les modes propres impairs (1, 3 et 5 dans notre cas). En effieigs modes propres impairs, la
force est appliquée sur un noeud de vibration et donc lesméfes propres de ces modes sont
nulles.

Pour I'étude des basses fréquences, on se limite au donmrégehtiel du premier mode.
En d’autre terme, on considére seulement la bande fréaliergour laquelle le premier mode
propre est visible et ou les modes suivants sont n‘ont quepes d’'influence. Dans ce cas,
on ne conserve que le premier rang dagliation C.31négligeant volontairement I'influence
des modes propres supérieurs. Cette troncature est valide seulement si on se limite en
fréquence.

Finalement, I'’équation de la fleche s’écrit :

2FLS 1

B =) (C.32)

y —
Nous pouvons en déduire facilement la raideur dynamiquker@en échantillon qui s’écrit

sous la forme suivante : a
o F EI Me
Ke=— = == — —0F C.33
e y 2L3 2 ( )
avecme la masse de I'échantillon.
Dans le cas d’'un matériau viscoélastique, nous considépaate modul€E* = E'(1+in)
est complexe. La force imposée sera en avance sur le dématemesuré d’'un anglé.. La

raideur complexe est donnée par I'équation suivante :

. E'lm* m . (nEITt m o
Ks = < R )“(W) = <Ke—§w2>+|Ke (C.34)
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A patrtir de cette raideur complexe donnée pagliation C.34nous en déduisons un module
et un argument :

. ENmt m \?  /nEIT\?
||Ke||—\/<—2L3 —iwz) +(—2L3 ) (C.35)
et
nE It
AY(K) = g 5 (C.36)
213~ 2

A partir de I'équation C.3%et I'équation C.36nous pouvons remonter a I'écriture analy-
tigue du module conservati (N/mP) et du facteur de perte qui s’écrivent sous les formes
simplifiées suivantes :

3
e = [IKclicoss) + 42 (534 c.31)
et 2
. il 241
£ — [|IK"|sin(e)] (W) (€.38)
avecw = 2mf.

Notons que ce module conservatif est directement compablmodule élastique que
nous pouvons mesurer en analyse modale. Mais une corregtpmrtante, due aux effets de
cisaillement, est a prendre en compte pour des épaissensilémbles d’échantillons ou des
faibles rapports d’élancements.

A partir de I'équation C.34nous écrivons la fonction de transfert du mode fondamental
(réceptance) pour un amortissement structural :

1
H(w) = EN _ m - (nE/IT (C.39)
(5% - 92) +i (%)
La fonction de transfert correspondante, pour un amortisseé structural, s’écrira :
H(w) = 1 (C.40)
(K= w?M) +inK '

e _ Elrt _m
ouK—TetM_i.

C.4 Reéponse harmonique - Poutre sur pot-vibrant

Considérons le cas d'une poutre de longueude largeurb et d’épaisseuh, pour des
conditions aux limiteguidée-libre(voir figure C.J. Le matériau est considéré comme élastique,
linéaire, homogene et isotrope, de module élastifjee de coefficient de Poisson
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(a) (b)

FIG. C.1 — Poutrguidée-libre(a) etencastrée-libréb)

La relation matricielle de la souplesse dynamique entrddeses généraliséds et les
déplacements généralisgsde la poutre s’écrit [61] :

X2 1 2cC a(cS—sC) C+c P
®| == a(cS—sC) —20%sS  a(S—s)| |M2 (C.41)
X1 ELo*(cS+sC) C+c a(S—s) 1+4cC =1

00 C = coshA), ¢ = cog}), S=sinh(A), s=sin(A), A = aL eta* = 252,
A partir des conditions aux limites et des forces appliquaéesysteme, nous pouvons écrire
les relations de souplesse dynamique suivantes :

Hy = >F<_i - EL;(C”l(:S(fiC) (C42)
o X (c+C)
Hz = Ei - ELa3(cS+sC) (C.43)
Les pulsations de résonanceldgou H, sont les racines du dénominateur :
cS+sC=0 (C.44)

Elles correspondent aux pulsations propres de la pguidee-libredéfinie a partir des condi-
tions aux limites de 'essai.

En revanche, si nous nous intéressons a la fonction de éraishnsmission d’'un point de
mesure a un autre) :

X, C+c
Hip=—=- = C.45
2= T 11 cC (C.45)
Les pulsations de résonanceldg sont les racines du dénominateur :
1+cC=0 (C.46)

Elles correspondent ainsi aux pulsations propres d'unér@alont les conditions aux limites
sontencastrée-libreLl’identification du module élastique, a partir des fréquesnpropres ex-
traites en analyse modale, a donc été réalisée sur la basecdlcul numérique de poutre
encastrée-libre
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RESUME

Les performances mécaniques des matériaux compositesdigenon seulement des ca-
ractéristiques des charges et matrice utilisées, mais@dksqualité de 'interface entre consti-
tuants. Ainsi, une mauvaise adhésion interfaciale erdgrgéméralement une dégradation du
comportement du composite, qui peut étre assimilée a umemagement global pour le maté-
riau. Le but de cette étude est de proposer un moyen de a@atitin rapide de 'endommage-
ment de matériaux a partir d'analyses mécaniques vibestoiin effet, une mauvaise cohésion
au sein du matériau peut conduire & des phénomeénes derfrggictendent a augmenter le
niveau d’amortissement de sa réponse dynamique. Plugetheiques expérimentales, dont
certaines reposent sur I'analyse des fréquences de rasodana structure, sont présentées
dans cette étude. Les propriétés viscoélastiques de mat@omposites particulaires a matrice
polymere sont ainsi analysées. Certains paramétres di@ldin de ces matériaux modeles ont
été ajustés afin de créer des niveaux d’endommagementediffémais contrdlable. Les résul-
tats obtenus, en particulier en ce qui concerne le facteyrede, sont interprétés sur la base
d’'une comparaison avec des modeles analytiques simplesdtenéisation.

MoTs-CLES : Endommagement, Composites, Interface, Vibrations, Assipmodale, Amor-
tissement, Facteur de perte, Cohésion, Comportementélastmue

Identification of mechanical properties of composite mateials by vibration analysis

ABSTRACT

The mechanical performance of composites depends not arthyeacharacteristics of fillers
and matrix used, but also on the quality of interface betwibese constituents. Thus, poor
interfacial adhesion generally results in a decrease dbéhavior of composite, which may be
likened to an overall damage of the material. The purposkisftudy is to propose a means of
quick characterization of materials damage from mechanibaations analyses. Indeed, bad
cohesion within the material can lead to friction phenomerach tend to increase the damping
level of its dynamic response. Several experimental tegles, some of which based on the
analysis of the structural resonant frequencies, are ptedan this study. The viscoelastic
properties of particulate composites with polymer matrexanalyzed. Some design parameters
of these model materials have been tuned, in order to crédtgeedt damage levels. The results,
particularly in regard to the loss factor, are interpretedfa comparison with simple analytical
homogenization models.

KEY WORDS : Damage, Composites, Interface, Vibrations, Modal angjyBamping, Loss
factor, Adhesion, Viscoelastic behaviour
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