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Introduction

Les élastomeres sont largement utilisés dans tout type d’application industrielle
(automobiles, navales, offshore, etc) de par leurs propriétés mécaniques remarquables
telles que leur capacité a subir de grandes déformations et leur comportement
amortissant. Les parties en élastomere des composants antivibratoires automobiles
subissent des chargements cycliques, un bon dimensionnement vis-a-vis de la fatigue
est donc nécessaire pour garantir la fiabilité de ces pieces. A I'heure actuelle, le
phénomeéne de fatigue reste un mode de ruine prépondérant des structures. Les
principales difficultés résident dans trois points :

— le phénomene de fatigue apparait d’abord a 1’échelle microscopique, donc difficile-
ment observable, avant d’étre visible a ’échelle macroscopique (chute de raideur,
présence d’une fissure, etc) ;

— le nombre de parameétres influents & prendre en compte est trés important (envi-
ronnement, conditions de chargement, procédé de fabrication, etc)

— il s’agit d’'un phénomene probabiliste qui nécessite une étude statistique pour
évaluer la dispersion des résultats.

Les propriétés en fatigue, ou courbe de Wohler, sont aujourd’hui obtenues en
sollicitant une éprouvette de maniere cyclique pour un chargement donné et en
mesurant le nombre de cycles associé a un critere de fin de vie. Pour étre fiable,
cette opération doit étre répétée pour évaluer la dispersion des résultats. La courbe
obtenue nécessite donc des essais longs (1 a 2 mois) et de nombreuses éprouvettes
(25 au minium). Elle est spécifique a un matériau donné obtenu avec un procédé de
fabrication donné et dans des conditions environnementales données. Il faut alors
construire une courbe de Woéhler par condition ce qui nécessite des durées d’essais dé-
raisonnables et incompatibles avec les exigences de 'industrie automobile. I1 devient
donc indispensable de mettre en place une caractérisation accélérée des propriétés
en fatigue pour caractériser rapidement l'influence du procédé de fabrication, de
I’environnement et des conditions de chargement. La compréhension de ces effets
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vise a terme a pouvoir proposer un critere de fatigue tenant compte de ’ensemble
des facteurs influents.

Cette these s’inscrit dans le projet PROFEM (PROcess influence on the Fatigue
properties of Elastomeric Materials, ANR progamme Matepro) qui regroupe cing
partenaires, 'ENSTA Bretagne, TrelleborgVibracoustic, I’'Ecole Centrale de Nantes,
le LRCCP et 'UBS. Pour répondre aux problématiques évoquées précédemment, les
deux objectifs sont :

1) comprendre l'influence du procédé de fabrication sur les propriétés en fatigue,
aussi bien a ’échelle microscopique que macroscopique;

2) mettre en place une méthode de caractérisation rapide des propriétés en fatigue
capable de rendre compte des effets du procédé de fabrication.

Le procédé de fabrication d’une piece en élastomere peut se décomposer en trois
grandes étapes :

— la formulation, 7.e. le choix et le dosage des ingrédients ;
— le mélangeage, i.e. I'étape d’incorporation de I’ensemble des ingrédients ;

— la mise en forme, i.e. 'étape qui dépend du procédé choisi (extrusion, calandrage,
moulage par injection) et des parametres de cuisson retenus ;

et chacune de ces étapes a une influence sur les propriétés de la piece finale. Dans
ces travaux, nous nous sommes focalisés sur I’influence de la formulation.

Ce manuscrit est divisé en cinq chapitres. Le Chapitre 1 présente le cadre de
I’étude puis une partie bibliographique sur la formulation des élastomeres, leur
comportement une fois mis en ccuvre et leurs propriétés en fatigue. Ceci nous permet
de justifier la démarche adoptée.

Le Chapitre 2 décrit les moyens expérimentaux a disposition, la formulation des
matériaux étudiés ainsi que les procédures de mélangeage et de cuisson retenues.
Des caractérisations industrielles standard, réalisées par TrelleborgVibracoustic et
le LRCCP, nous donnent acces a certaines propriétés mécaniques et physiques, aux
propriétés de dispersion des additifs et aux propriétés en fatigue. Ces résultats nous
permettent finalement de dégager les axes de recherche développés dans les trois
chapitres suivants.

Le Chapitre 3 est axé sur la description des mécanismes et des scénarios d’en-
dommagement a ’échelle microscopique et a I’échelle "mésoscopique" de I'éprouvette.
Des essais de fatigue interrompus sont mis en place afin d’observer les éprouvettes
au micro-tomographe et au microscope électronique a balayage. Ces observations
nous permettent de dégager des scénarios de ruine, de décrire les sites d’amorcage
et de proposer des mécanismes d’amorcage grace a une analyse statistique de la



population de défauts.

Le Chapitre 4 a pour objectif de comprendre les mécanismes observés au Chapitre
3. Pour cela, nous avons développé un protocole permettant d’obtenir les champs
d’énergie dissipée directement a partir des champs de température mesurés. Ce
protocole est d’abord testé a 1’échelle macroscopique avant d’étre appliqué, avec
succes, a 1’échelle microscopique. Les Chapitres 3 et 4 apportent donc des réponses
au premier objectif de compréhension.

Le Chapitre 5 propose une méthode de caractérisation rapide des propriétés en
fatigue basée sur des essais d’auto-échauffement et un critére énergétique. Cette
méthode est appliquée a une large gamme de matériaux et permet donc de répondre
au deuxieme objectif de caractérisation rapide.

Enfin ce manuscrit se termine par une conclusion générale dressant le bilan des
résultats présentés, des avancées et des perspectives de ce travail.






CHAPITRE

1

Cadre de I’étude - Bibliographie
— Démarche

Ce chapitre présente d’abord le cadre de l'étude, les problématiques industrielles
et scientifiques, les objectifs visés et le cadre collaboratif du projet ANR PROFEM
(programme Matepro) dans lequel s’inscrit cette thése. Puis nous proposons de
résumer quelques éléments de la bibliographie sur la formulation des élastomeéres, leur
comportement une fois mis en ceuvre, et leurs propriétés en fatigue. Ces différents
points nous permettent finalement d’expliquer la démarche adoptée et les axes de
recherche développés.



Chapitre 1. Cadre de ’étude — Bibliographie — Démarche

1.1 Cadre de I’étude

1.1.1 Problématiques scientifiques et industrielles

Dans l'industrie automobile, le dimensionnement en fatigue d’une piece en élasto-
mere reste un enjeu majeur. Il en résulte plusieurs difficultés :

— la fiabilité des pieces car leur durée de garantie ne cesse d’augmenter ;

— l'optimisation des procédés de fabrication avec notamment le respect des normes
Euro 5 et 6 qui visent a réduire 1’émission de dioxyde de carbone;

— les contraintes environnementales et I’application de la norme REACH qui restreint
voire interdit 'utilisation de certains produits;

— les nombreux parametres a prendre en compte car les voitures subissent des
conditions d’utilisation tres variées (gamme de température et d’humidité, qualité
des routes, etc.) ;

— les nombreuses formulations comme nous le verrons au paragraphe 1.2.1;

— la réduction les temps de conception alors que la caractérisation en fatigue est
essentiellement expérimentale et que les essais sont par définition longs.

La Figure 1.1 est un schéma global de la problématique de dimensionnement en
fatigue des parties élastomeres d’une piece industrielle.

TrelleborgVibracoustic travaille depuis plus de dix ans sur la caractérisation en
fatigue de ses matériaux élastomeres, et leurs études ont permis de dégager plusieurs
problématiques couplant propriétés en fatigue et formulation, dont :

— influence du niveau de sollicitation sur le scénario d’endommagement pour un
mélange a base de caoutchouc naturel ;

— influence du taux et du type de charges renforcantes sur la fatigue pour un mélange
a base de caoutchouc naturel ;

— influence du type de gomme sur la fatigue : coupage d’un caoutchouc naturel avec
d’autres gommes et extension aux élastomeres synthétiques.

Ces problématiques font apparaitre trois échelles de caractérisation :

— I’échelle microscopique est I’échelle de la microstructure du matériau. On dis-
tingue les charges de la matrice environnante dont les interactions pilotent le
comportement ainsi que les mécanismes d’endommagement en fatigue;

— 1’échelle mésoscopique est 1’échelle de caractérisation du matériau, qui est alors
considéré homogene ;

— D’échelle macroscopique est 1’échelle de la piece industrielle ou de I’éprouvette
de structure. Pour caractériser la structure, il faut alors prendre en compte les
potentiels gradients de comportement induits par le procédé ou I’environnement,
et les éventuels défauts géométriques (congés de raccordement, plan de joint, etc.).
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Figure 1.1 — Schéma global de dimensionnement en fatigue.

1.1.2 Objectifs

Afin de répondre aux difficultés évoquées dans la section 1.1.1. ainsi qu’aux
problématiques soulevées par TrelleborgVibracoustic, I'objectif de ce travail est
double. Le premier objectif est de mettre en place une méthode de caractérisation des
propriétés en fatigue rapide et applicable a une large gamme de matériaux. Le second
objectif est de mieux comprendre les mécanismes élémentaires d’endommagement
afin d’intégrer dans un critere de fatigue les notions de microstructure et de défauts
géométriques induits par le procédé. Le Tableau 1.1 résume les objectifs de la these
pour les trois échelles de caractérisation.

1.1.3 Cadre Collaboratif

Cette these s’incrit dans un projet ANR intitulé PROFEM : PROcess influence on
the Fatigue properties of FElastomeric Materials. Ce projet regroupe cing partenaires :

— PENSTA Bretagne, a travers le LBMS, Laboratoire Brestois de Mécanique et des
Systemes ;

— TrelleborgVibracoustic (TBVC), leader mondial pour les systémes antivibratoires
automobiles ;
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Echelle Objectifs

Microscopique ~ um?® Compréhension des mécanismes élémentaires

quelques inclusions de la fatigue autour de quelques inclusions et
phénomenes dissipatifs a faible échelle.

Mésoscopique  mm?® Caractérisation rapide des propriétés en fa-

éprouvette tigue. Scénarios d’endommagement et prédic-
tion de la dispersion.

Macroscopique  cm?® Intégration de parameétres procédés du type

structure défauts géométriques

Tableau 1.1 — Objectifs de la these pour les trois échelles de caractérisation.

— I’Ecole Centrale de Nantes (ECN), a travers le GeM, laboratoire de Génie civil Et
Mécanique ;

— le LRCCP, Laboratoire de Recherche et de Contrdle du Caoutchouc et des Plas-
tiques;

— I'UBS, Université de Bretagne-Sud, a travers le LIMATB, Laboratoire d’Ingénierie,
des MATériaux de Bretagne.

Le Tableau 1.2 présente, pour les trois échelles, les différentes taches du projet
ainsi que les partenaires et les outils associés.

Ces travaux de theése ont donc été menés en collaboration avec ’ensemble de ces
partenaires.
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Echelle Taches . Outils
Partenaires
Mise en ceuvre des éprou- TBVC Outils de mise en ceuvre
vettes (films fins) LRCCP
Microscopique Caractérisation des méca- ENSTA B Caméra IR et machine Bose
pum?  quelques nismes élémentaires d’en- ECN MEB
inclusions dommagement et des phéno- UBS AFM
menes dissipatifs
Simulations éléments finis ENSTA B Logiciel ABAQUS
UBS Modeéle micromécanique
Mise en ceuvre des éprou- TBVC Outils de mise en ceuvre
vettes LRCCP Définition des procédures
Caractérisation mécanique TBVC Banc d’essais
et en fatigue ENSTA B Machines faible capacité
Mésoscopique Caractérisation rapide des ENSTA B Caméra IR et machine Bose
mm? éprouvette  propriétés en fatigue
Etude des scénarios de ruine ECN Tomographie et MEB
ENSTA B Loupe binoculaire et outils
TBVC statistiques
Identification ~ des  pa- UBS Outils numériques (SiDoLo)
rametres du modele
micromécanique
Simulations d’injection et de TBVC Logiciels VULCA et
cuisson LRCCP SIGMAsoft
Macroscopique  Intégration des effets géné- ENSTA B
cm?® structure rés par le procédé (défauts TBVC

de microstructure et défauts
géométriques)

Tableau 1.2 — Objectifs du projet PROFEM et de ses différents partenaires.
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1.2 Bibliographie

L’objectif de cette partie bibliographique est d’apporter les éléments essentiels
a la mise en place d’'une démarche permettant de répondre a la problématique
posée : Influence de la formulation sur les propriétés en fatigue des élastomeres.
Cette partie reste assez générale et vise a identifier les parametres qui entrent en
jeu pour le dimensionnement en fatigue d’une piece en élastomere. Certains points
plus spécifiques seront davantage détaillés dans les chapitres suivants. La premiere
section porte sur le procédé de fabrication d’une piece en élastomere. La seconde
section traite du comportement des élastomeres une fois mis en ceuvre. Enfin, la
derniére section est dédiée aux propriétés en fatigue.

1.2.1 Procédé de fabrication

La mise en ceuvre désigne ’ensemble des opérations nécessaires pour 1’obtention
d’un produit fini. On décompose généralement cette opération en trois grandes
étapes : la formulation (choix et dosage des ingrédients), le mélangeage, et la mise
en forme (extrusion, calandrage, moulage). Ces trois étapes constituent les trois
paragraphes de cette section, dont 'objectif est de donner les éléments permettant
d’expliquer les formulations des matériaux étudiés et de décrire la mise en ceuvre des
éprouvettes utilisées. Les choix retenus pour cette étude seront précisés a chaque fin
de paragraphe. La plupart des informations présentées sont tirées du livre d’André
Cheymol, Mise en cuvre des élastomeres 1 et 2 (Cheymol et al., 2006) et de la
formation Formulation des caoutchoucs : initiation suivie a 'TFOCA en 2013 (IFOCA,
2013).

1.2.1.1 Formulation

Quelle que soit 'application visée, le caoutchouc doit étre formulé pour répondre
au cahier des charges. La formulation a pour but de permettre au matériau d’avoir les
propriétés recherchées pour I'application visée, (comportement mécanique, fatigue, ré-
sistance a I’environnement, etc.) et de faciliter sa mise en ceuvre. Pour cela, la gomme
doit étre réticulée. De plus différents additifs sont nécessaires afin de répondre aux
exigences des applications industrielles. Dans une démarche de formulation classique,
on commence par choisir I’élastomere et le systeme de réticulation qui répondent
au mieux au cahier des charges de la piece (gamme de température d’utilisation,
contact éventuel avec des produits chimiques, chargement mécanique, résistance a
I'environnement, etc.) mais également en fonction de son prix. Dans un deuxie¢me
temps, on choisit les charges renforcantes nécessaires et on ajuste leurs quantités.
Enfin, si le mélange ne présente pas les qualités requises, il est toujours possible de
les améliorer en incorporant des additifs bien choisis, généralement moins chers que
la gomme.

10
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Catégories Composant phr
Gomme NR 100
oxyde de Zinc (ZnO) 5
Systeme de réticulation soufre (80%) 2.25
acide stéarique 5
CBS (80%) 3.125
Charge renforgante N550 43
Agent de mise en ceuvre nytex 820 3
Agents de protection IPPD 1
T™Q 1

Tableau 1.3 — Exemple de formulation.

Les variabilités de formulation sont immenses. A titre d’exemple, TBVC utilise
3000 formulations, contenant en moyenne 15 composants, et en développe de nom-
breuses régulierement.

Nous présenterons ici uniquement les composants utilisés dans les formulations
étudiés. Pour cela, nous nous appuierons sur un exemple donné au Tableau 1.3. Ces
composants peuvent étre regroupés en cing catégories : la gomme (ou 1’élastomere),
le systéeme de réticulation, les charges, les agents de protection et les agents de
mise en ceuvre. Les paragraphes suivants ont pour but d’expliquer le réle de chaque
composant.

a La gomme

Il existe de nombreux élastomeres que I'on peut classer en trois grandes familles
suivant leur utilisation dans I'industrie, Tableau 1.4.

Notons qu’il existe de tres nombreux grades d’'un méme élastomere, et qu’il est
également possible de réaliser des coupages, c’est-a-dire des mélanges de deux (ou
plus) élastomeres différents, dans le but d’aller chercher des améliorations gréace a
la combinaison des propriétés des deux polymeres.

Les élastomeéres utilisés dans ces travaux sont du NR et du SBR.
b Le systeme de réticulation

La réticulation est nécessaire a la mise en ceuvre des élastomeres. En effet, cette
opération permet d’empécher les glissements (& grande échelle) entre les chaines
de macromolécules par la création de liaisons covalentes. Il existe plusieurs agents

11



Chapitre 1. Cadre de ’étude — Bibliographie — Démarche

Familles

Exemples

Applications et

Elastomeres généraux

Elastomeres spéciaux

le caoutchouc naturel NR ;
le polybutadiene BR ; le co-
polymere styrene butadiene
SBR.

le polychloroprene CR; le

terpolymere etyléne propy-
lene diene EPDM

propriétés
Applications courantes ;
bonnes propriétés
mécaniques.

Bonne tenue a tempéra-
ture moyenne (+150°C);
bonne résistance au vieillis-

Elastomeres tres spé- les silicones (VMQ) ; les fluo-

C

sement ou vis-a-vis de cer-
tains fluides.

Tenue a haute température

iaux rocarbonés (FKM) (+250°C) ; inertie chimique.

12

Tableau 1.4 — Les familles d’élastomeres.

de réticulation. Le soufre est le plus largement utilisé, mais on trouve également
le peroxyde, des oxydes métalliques ou encore des résines phénoliques. Notons
que la réticulation au soufre est limitée aux élastomeres insaturés (présentant une
double liaison C=C). En toute rigueur, le terme vulcanisation fait référence a la
réticulation au soufre mais il est couramment employé pour désigner tout type de
réticulation. La mise en place d’un systeéme de vulcanisation au soufre nécessite
trois types de réactifs :

— un agent vulcanisant : le soufre dans I’'exemple retenu;
— des activateurs : 'oxyde de zinc et I'acide stéarique dans I'exemple retenu ;
— des accélérateurs : le CBS dans 'exemple retenu.

Le choix du systeme de vulcanisation permet de piloter le démarrage et la vitesse
de réaction, le nombre et la longueur des ponts formés, les propriétés obtenues
ainsi que la stabilité thermique des réseaux formés. En dosant les quantités de
soufre et d’accélérateurs il est possible de maitriser le nombre de ponts formés et
leur longueur. Ainsi, quand la quantité de soufre est comprise entre 2 et 3.5phr
et/ou supérieure a celle des accélérateurs, le systéme est dit conventionnel et
les ponts formés sont longs. Quand la quantité de soufre est inférieure a 2phr
et a celle des accélérateurs, le systeme est dit efficace et les ponts formés sont
courts. En augmentant la quantité de soufre, ou en utilisant des accélérateurs
donneurs de soufre, on augmente le nombre de ponts. On peut également utiliser
des retardateurs (qui freinent le démarrage de la vulcanisation) et des agents
anti-réversion (qui empéchent la rupture des ponts en fin de procédé).
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Dans cette étude, le systeme de vulcanisation utilisé est le méme pour toutes
les formulations. C’est un systeme dit conventionnel, souvent privilégié pour les
applications en fatigue.

Les charges : le noir de carbone

Les charges sont ajoutées a la formulation de fagon a améliorer les propriétés
mécaniques, conférer des propriétés spécifiques (résistance au feu ou propriétés
électriques par exemple) et diminuer le coiit au maximum (le prix au kg des charges
est presque toujours inférieur a celui des matrices élastomeres). Elles peuvent étre
classées en trois grandes familles : les charges renforgantes (le noir de carbone
et la silice), semi-renforcantes (les kaolins par exemple) et inertes (la craie par
exemple). Le pouvoir renforgant d’une charge repose sur sa nature, sa taille ou sa
surface spécifique, sa structure, et la forme de ses particules élémentaires. Nous
nous intéresserons ici uniquement au noir de carbone, la seule charge utilisée dans
les formulations étudiées.

Le noir de carbone est une charge de nature organique qui présente donc une bonne
compatibilité avec I’élastomere, c’est-a-dire que les interactions charges/élastomere
sont fortes (forces de Van der Waals et liaisons chimiques). On peut distinguer
plusieurs tailles caractéristiques (Leblanc, 2002) représentées en Figure 1.2 :

— les particules élémentaires, aussi appelées noir colloidal, qui sont de forme
sphérique dont les diametres varient de 10 a 90nm. Elles existent uniquement
pendant la synthese;

— les agrégats, (100-500nm) composés de particules élémentaires coalescées, consti-
tuent une structure indestructible, forme la plus petite sous laquelle on retrouve
le noir de carbone dans un élastomere. Ce sont eux qui permettent le renforce-
ment ;

— les agglomérats (500nm-100um) sont un regroupement d’agrégats. Les procédures
de mélangeage visent a éviter la présence de ces agglomérats qui sont des sites
privilégiés d’amorcage de fissures;

— le granulé (~mm) est la forme sous laquelle le noir de carbone est introduit
dans ’élastomere (manipulation plus aisée).

Le pouvoir renforcant d’'un noir de carbone est directement lié au nombre de
liaisons charge-matrice et a la surface d’interface, ¢’est pourquoi il est nécessaire
que les charges soient bien dispersées, c’est-a-dire de passer de la taille de granulés
a la taille d’agrégats. La surface spécifique étant inversement proportionnelle au
diametre du noir de carbone et fonction également de sa structure, le pouvoir
renfor¢ant dépend donc de la taille des particules élémentaires et de la structure des
agrégats. Les normes ASTM (D1765-86 et D1765-96) les répertorient en fonction
de leur taille et de leur structure, suivant la nomenclature Nxyz. La premicre lettre
renseigne sur la vitesse du procédé de fabrication (N pour normal, S pour slow),

13
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Particule 10 = 90 nm 0

@
Agrégat 100 — 500 nm ¢ *
A

Agglomérat 500 nm - 100 umi

Granulé ~mm

Figure 1.2 — Tailles caractéristiques du noir de carbone, (Collin, 2004).

et les trois chiffres suivants font référence au caractere renforcant. Le premier
chiffre x est 1ié au diametre moyen de la particule élémentaire. Les deux derniers
chiffres, yz, renseignent sur la structure de 'agrégat. Si y<x c’est un noir de
basse structure, si y>x, c’est un noir de haute structure (Figure 1.3). Il n’y a pas
de regles établies sur la forme ou la complexité de la structure, mais il est gé-
néralement admis que plus yz est élevé, plus la structure est élevée (Leblanc, 2002).

Hautes structures

A
s
R @

Charges "grossiéres" _ Charges "fines"
(surface spécifique faible) " (surface spécifique élevée)
e &

' v

Basses structures

Figure 1.3 — Structure du noir de carbone, (Collin, 2004).

Lorsque des charges renforcantes sont mélangées a une matrice élastomere, elles
forment une structure en réseau. La Figure 1.4 schématise ce réseau. Il se compose
d’agrégats et d’agglomérats de noirs de carbone, de gomme libre, de gomme occluse
et de gomme liée. La gomme occluse est une partie de 1’élastomere insérée dans les
espaces formés entre les particules et elle ne contribue a priori pas a la déformation

14
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type diameétre moyen [nm] structure surface spécifique [m?/g]
N220 23 20-25] haute 122 [100-122]

N326 26 [26-30] basse 84 [70-99]

N375 26 [26-30] haute 92 [70-99]

N550 A7 [40-48] haute 43 [40-49]

N772 95 [61-100] haute 26 [21-32]

Tableau 1.5 — Caractéristiques des noirs de carbone utilisés, d’apres les normes ASTM
D1765-86 et D1765-96.

macroscopique. La gomme liée se définit comme étant une couche d’élastomere

"collée" aux charges et ne pouvant étre extraite. Elle joue un réle majeur dans

le renforcement, et sa quantité dépend de la nature de I’élastomere, du taux et

du type de charges (Leblanc, 2002). A partir d’une certaine quantité, les charges

renfor¢antes forment un réseau percolant, au sens mécanique ou au sens électrique.
| Agglomérats

Réseau percolant
(— Agrégat

L\ o

Gomme liee —

Gomme occluse —

Gomme libre ‘ﬁ

Figure 1.4 — Structure en réseau du noir de carbone, inspirée de Omnes (2007).

Les caractéristiques des différents types de noir de carbone utilisés dans ces travauz
sont recensées dans le Tableau 1.5.

Les matériaur NR20-N550 et SBR20-N550 ont des taux de charges inférieurs au
seuil de percolation (au sens mécanique), les autres matériaux chargés ont des taux
de charges supérieurs.

d Les agents de protection

Afin d’obtenir des mélanges qui résistent au mieux aux effets de ’environnement
(température, oxygene, ozone, etc.), ou a la fatigue, il faut avant tout bien choisir
I’élastomere, le systeme de vulcanisation et les charges, mais on peut également

15
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ajouter des agents de protection. On distingue les agents de protection chimiques,
intégrés au moment du mélangeage qui peuvent donc interagir avec les autres
ingrédients de la formulation, des agents de protection physiques comme les cires
qui forment un film mince flexible a la surface de la piece lors de leur exudation.

Les seuls agents de protection utilisés dans les mélanges étudiés sont des antiozy-
dants, le TMQ) et I'IPPD. Ils sont indispensables dans notre cas car ils permettent
de limiter les effets couplés vieillissement-fatigue. Les éprouvettes sont également
stockées au congélateur pour éviter que les antioxydants ne soient consommeés
avant les essais.

e Les agents de mise en ceuvre

Les agents de mise en ceuvre sont utilisés pour faciliter la mise en ceuvre mais
peuvent avoir un impact sur les propriétés du mélange. Par exemple les plastifiants
permettent d’augmenter la mobilité des chalnes et donc faciliter le mélangeage,
mais ils entrainent généralement une chute de raideur.

Dans les formulations étudiées, on ajoute un plastifiant, le Nytex 820, pour les
mélanges chargés.

Les mélanges étudiés sont repris en détail au chapitre suivant.

1.2.1.2 Meélangeage

L’étape de mélangeage est essentielle puisque c’est elle qui permet d’optimiser la
dispersion des charges dans I’élastomere. Elle se fait dans un mélangeur interne, dont
le schéma est présenté en Figure 1.5. Le mélangeur interne a une action dispersive,
qui permet de disperser les charges, c¢’est-a-dire de passer du granulé a ’agrégat, et
une action distributive, qui permet d’obtenir une bonne répartition de ces agrégats
dans la matrice. L’idéal est d’avoir une "bonne" dispersion et une "bonne" distribution
(Figure 1.6).

En suivant I’évolution du couple au cours du mélangeage (Figure 1.7) on peut
distinguer plusieurs étapes :

— l'augmentation du couple entre les points A et B correspond a 'introduction de
I’élastomere et des charges dans le mélangeur. Les premiers broyages des granulés
ont lieu et I'incorporation de la charge par la matrice commence ;

— entre les points B et C I'incorporation continue, le volume du mélange diminue
ainsi que le couple jusqu’au point C ou l'on atteint le volume final ;

— a partir du point C la dispersion s’opere. On atteint au point D un second pic
appelé BIT (Black Incorporation Time), qui est associé a la fin des mécanismes
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Trappe

d'alimentation

Rotors —

Trappe de sortie ./~
ou d’évacuation

Conduit
d alimentation

Piston

Chambre ou
Compartiment

de mélangeage

du mélangeur

Figure 1.5 — Schéma d’un mélangeur interne, (Cheymol et al., 2006).
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Figure 1.6 — Notion de dispersion et de distribution, (Collin, 2004).
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d’incorporation du noir de carbone dans la matrice. La majorité des procédures
de mélangeage sont basées sur la détection du BIT. Au point E la dispersion est
presque terminée, au-dela on risque d’altérer le mélange.

Couple
N
B

S

Temps
b

-

Figure 1.7 — Evolution du couple pendant le mélangeage.

Plusieurs parametres influencent la dispersion. Concernant les parameétres du
mélangeur interne, 'augmentation de la vitesse des rotors et de la température de
mélangeage facilite la dispersion. Les charges de haute structure sont plus faciles a
disperser mais plus leur surface spécifique est importante plus elles sont difficiles a
disperser. En augmentant la fraction volumique de charge, on facilite la dispersion
[Cotten, 84]. Le Dispergrader est un appareil de mesure qui permet d’évaluer la
qualité de dispersion d’'un mélange, dont le principe est détaillé au Chapitre 2. 11
reste cependant tres difficile de quantifier la dispersion. En effet les mesures ne sont
pas toujours répétables ni représentatives de I'ensemble du mélange (car effectuées
sur une zone tres petite), et peuvent étre subjectives dans le cas ou elles dépendent
de l'observateur (comparaison a des images standard par exemple).

Afin d’optimiser les procédures de mélangeage de nombreux auteurs ont étudié
les mécanismes de dispersion. Deux principaux mécanismes sont mis en évidence :
la rupture d’amas en amas de plus petite taille (Dizon, 1976), (Manas-Zloczower
et al., 1982), et I’érosion progressive de la surface d'un amas (Shiga et Furuta, 1985),
(Leblanc, 1996). Le mécanisme de rupture permet d’expliquer la présence de "gros'
agrégats dans le mélange final, alors que 1’érosion permet d’expliquer la présence de
noir dit colloidal ou des trés petits agrégats (Figure 1.8).

Dans sa these, Collin (Collin, 2004) quantifie les mécanismes de dispersion d'un

amas de noir de carbone et étudie I'influence des caractéristiques du noir de carbone
et de I'élastomere sur ces mécanismes. Ses travaux montrent que dans une matrice

18



1.2. Bibliographie
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Figure 1.8 — Schéma des mécanismes de dispersion, (Collin, 2004).

SBR, les mécanismes de dispersion sont qualitativement les mémes quel que soit le
noir de carbone considéré. Cependant, les cinétiques d’érosion évoluent :

— a méme structure, plus la surface est grande plus 1’érosion est lente ;
— a méme surface, plus la structure est importante plus I’érosion est rapide.

En revanche, les mécanismes de dispersion observés sont tres différents d’un élas-
tomere a ’autre. La rupture n’a pas lieu dans toutes les matrices et les cinétiques
d’érosion different également.

Ces observations permettent a priori de classer les noirs de carbone utilisés du
plus facile au plus difficile a disperser : N772 > N550 > N375 > N220. On ne peut pas
classer a priori le N326 car il y a compétition entre I'effet surface et 'effet structure
pour le phénomene d’érosion. Ce classement reste indicatif car il n’y a pas d’étude
sur la dispersion dans une matrice NR, ni sur ces types de noirs précis.

La procédure de mélangeage utilisée est décrite au Chapitre 2.

A la fin de la procédure de mélangeage, la majorité du noir de carbone est
sous forme d’agrégats permettant le renforcement de 1’élastomere. Il reste toutefois
des agglomérats mal mélangés, qui sont des sites privilégiés d’amorgage de fissures
[Chapitre 3].

1.2.1.3 Injection et cuisson

11 existe trois principales techniques de mise en forme des élastomeres : I'extrusion,
le calandrage et le moulage (transfert, compression et injection). Dans notre étude
les éprouvettes de fatigue sont obtenues par moulage par injection, nous décrirons
donc uniquement ce procédé.

Le moulage est une technique ou la mise en forme et la réticulation s’effectuent
simultanément dans un moule, constitué de deux parties (ou plus) assemblées par
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un plan de joint. Le mélange est d’abord plastifié a ’aide d’une extrudeuse, puis
injecté dans un moule fermé, comprimé et chauffé durant le temps nécessaire a la
réticulation. On obtient enfin le produit avec sa forme et ses propriétés finales, au
retrait thermique pres (Figure 1.9).

" o
] : Clapet 4|
S W T ; S 1
. ‘\;I/ %\: Anti-retour |
. . : o K A e
Vérin hydraulique P9
b
: "
Piston Vis extrudeuse
Plateau fixe |
=
+—— Moule

Plateau mobile

Figure 1.9 — Schéma du moulage par injection, (Cheymol et al., 2006).

La réticulation se fait essentiellement durant la phase de cuisson. Elle est contro-
lée par trois parametres principaux : la température, la pression et le temps. Il est
possible de suivre 'avancement de la réaction de vulcanisation en mesurant 1’évo-
lution d’une propriété physico-chimique, thermique ou mécanique. La rhéométrie
dynamique est une technique qui permet de mesurer, en laboratoire, I’évolution du
couple résistant du matériau au cours de la vulcanisation (André et Wegriggers, 2005).
La Figure 1.10 donne I’évolution du couple classiquement observée au cours d'une
réaction de vulcanisation.

Cette courbe peut étre divisée en trois parties :

— l'induction est caractérisée par une chute du couple et un plateau plus ou moins
marqués (a). Cela correspond au temps nécessaire pour que la vulcanisation
commence. Cette étape dépend donc des activateurs et des inhibiteurs qui peuvent
étre ajoutés a la formulation pour éviter une vulcanisation prématurée (Claxton
et Liska, 1964) ;

— la vulcanisation est caractérisée par une augmentation du couple jusqu’a une
valeur maximale (b). La vitesse de vulcanisation est essentiellement gérée par
les accélérateurs et la valeur maximale du couple par I'ensemble du systéme de
vulcanisation (Ghosh et al., 1999) ;
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Figure 1.10 — Evolution du couple durant la cuisson.

— la réversion est caractérisée par une diminution du couple (c) traduisant une
dégradation du mélange. Pour I’éviter ou la retarder on peut utiliser des agents
antiréversion (Skinner, 1972), (Ding et al., 1996). Généralement, on utilise comme
durée de vulcanisation le temps correspondant a 90% de la valeur maximale de
I’étendue de variation du couple, noté tgg.

Dans le but d’optimiser les parametres de cuisson (température, pression, temps)
mais également les propriétés finales des pieces, plusieurs auteurs ont travaillé sur
des modeles permettant de prédire I’état de vulcanisation (Isayev, 1987), (El Labban,
2008).

L’étape de cuisson des éprouvettes de l’étude est détaillée au Chapitre 2.

De par les multiples possibilités de formulation, la complexité des mécanismes de
dispersion durant le mélangeage et I'influence des parametres de cuisson, il existe
une infinité de combinaisons possibles, ce qui explique que les recettes d’élastomeres
établies par les industriels soient le plus souvent secretes.

1.2.2 Comportement apres cuisson

Malgré leur grande diversité, les élastomeres ont des propriétés mécaniques com-
munes. L’objectif de cette section est de recenser les caractéristiques spécifiques qu’il
faudra prendre en compte par la suite. Cette section contient cinq paragraphes. Le
premier décrit les principaux aspects du comportement thermomécanique d’un élasto-
mere. Les trois paragraphes suivants s’articulent autour de trois facteurs influengant
ce comportement (le procédé de fabrication, le chargement et I’environnement). Le
dernier paragraphe présente quelques possibilités de modélisation.
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1.2.2.1 Comportement thermomécanique

Les Figures 1.11; 1.12; 1.13 sont des exemples de résultats expérimentaux
classiquement observés et permettant de dégager quelques caractéristiques spécifiques
du comportement thermomécanique des élastomeres.

Contrainte de Piola Kirchoff I (MPa)

0 500 1000

Déformation %

Figure 1.11 — Hyperélasticité et hystérese.

7 [MPa)

P PR
400 500

al 1

) 100 200 300
g, [%]

Figure 1.12 — Effet Mullins (Le Saux, 2010).

a Hyperélasticité

La Figure 1.11 représentant la courbe de charge-décharge d'un caoutchouc naturel
non chargé met en évidence un comportement non linéaire et la capacité des
élastomeres a supporter des grandes déformations de fagon réversible, (ou quasi
réversible), c’est I'hyperélasticité. La courbe de charge peut étre séparée en trois
domaines (Cheymol et al., 2006) :
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[4]
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Figure 1.13 — Essais anhystérétiques (Le Saux, 2010).

— la premieére zone est associée aux faibles déformations, inférieures a 10-15%, ou
la contrainte est quasi proportionnelle a la déformation. Cette zone correspond
a la rupture des liaisons faibles entre les chaines (Van der Walls. .. );

— la deuxieme zone est caractérisée par un plateau, plus ou moins prononcé suivant
la formulation du matériau, généralement pour des valeurs de déformation
comprises entre 20 et 400%. Elle correspond au désenchevétrement des chaines

— la troisieme zone met en avant un raidissement du matériau aux grandes défor-
mations (supérieures a 400%). Les chaines ont atteint leur limite d’extension
dans la direction de sollicitation et peuvent éventuellement s’organiser en zones
cristallines.

b Hystérese

La deuxieme caractéristique mise en évidence est la boucle d’hystérese : la courbe
de décharge ne se superpose pas a la courbe de charge. L’origine de cette hystérese
est due principalement aux propriétés visqueuses des élastomeres. En effet, des
essais anhystérétiques, (i.e. essais de traction avec des phases de relaxation inter-
médiaires a différents niveaux de déformation (Figure 1.13)), montrent une forte
relaxation des contraintes. De plus, ils permettent de supposer ’existence d’une
hystérese indépendante du temps (& une échelle de temps supérieure a celle de
I'essai). Cette hystérese est représentée en pointillé sur la Figure 1.13 a). L’origine
de cette derniere n’est pas clairement identifiée et pourrait étre de I’endommage-
ment, un changement de microstructure (cristallisation, orientation, rupture des
chaines, etc.), ou encore de la viscosité a long terme (a I’échelle du temps de I’essai).
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Ainsi, les élastomeéres sont des matériauz visco-hyper-élastiques, et par conséquent
dissipatifs. Ces propriétés seront notamment utilisées aux Chapitres 4 et 5.

¢ Effet Mullins

L'effet Mullins (Figure 1.12) se traduit par un adoucissement des contraintes sous
chargement cyclique. Ce phénomeéne est découvert par Bouasse et Carriere en 1903
(Bouasse et Carriere, 1903), puis Mullins I’étudie de maniére plus précise (Mullins,
1947), (Mullins, 1969) et montre que :

— pour un chargement a déformation imposée, la contrainte nécessaire pour at-
teindre une déformation donnée est maximale au premier cycle, diminue au
cours des cycles suivants jusqu’a se stabiliser. On parle d’accommodation du
matériau ;

— le comportement aux grandes déformations ne dépend pas de 'histoire de
chargement vu par le matériau aux déformations inférieures.

Depuis de nombreux auteurs ont étudié ce phénomene. Pour certains il se carac-
térise par la chute de raideur entre le premier cycle de chargement et le second
(Marckmann et al., 2002), (Chagnon, 2004), pour d’autres par le nombre de
cycles nécessaires pour atteindre un comportement stabilisé (Bergstrom et Boyce,
1998), (Diani et al., 2006). Martin Borret (Martin Borret, 1998), Chagnon et
al. (Chagnon et al., 2004) ou encore Diani et al. (Diani et al., 2006) montrent
que leffet Mullins induit une anisotropie et que I'accommodation n’est valable
que dans la direction de sollicitation. Notons aussi que cet adoucissement est
un phénomene quasi-réversible dans le temps, le recouvrement est complet pour
certains matériaux mais seulement partiel pour d’autres. Si ce phénomeéne est
bien connu aujourd’hui, les mécanismes physiques pouvant 1’expliquer ne sont
pas clairement identifiés. Dans la littérature plusieurs hypotheses sont formulées :
rupture des liaisons charges-macromolécules, glissement des macromolécules au-
tour des charges, rupture des charges, désenchevétrement des macromolécules,
rupture de l'interface entre la gomme occluse et les charges (Diani et al., 2009), etc.

Dans notre étude, nous nous intéressons au comportement en fatigue donc sur plu-
sieurs centaines voire milliers de cycles. Les protocoles mis en place aux Chapitres
4 et 5 tiennent compte de l'effet Mullins, ce qui nous permet de travailler sur des
matériaur présentant une réponse accommodée.

1.2.2.2 Influence du procédé de fabrication

Comme nous I'avons vu a la section 1.2.1., il existe une infinité d’élastomeres
(formulés) et chaque étape du procédé de fabrication, de la formulation a la cuisson,
a une influence sur le comportement du mélange final. Cette influence génere des
différences de comportement mécanique, illustrées ici sommairement par des essais
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matériaux testés influence Figure
N220 et SBRO de la gomme 1.14
NRO; NR20-N550; NR43-N550; du taux de charge 1.15
NR58-N550
NR43-N550 ; NR43-N326 du type de charge 1.16

Tableau 1.6 — Tableau de figures.

de traction uniaxiale.

Contrainte nominale [MPa]
T )
O N H» OO ONbI_»MO ® O

0 100 200 300 400 500 600
Déformation nominale [%]

Figure 1.14 — Influence du type de gomme.
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Figure 1.15 — Influence du taux de noir de carbone.

La Figure 1.14 met en évidence un comportement hyperélastique bien différent
entre le NRO et le SBRO. En effet, le NRO a une déformation et une contrainte a
rupture bien plus importantes que celles du SBR0. De plus, pour le NRO, on observe
un raidissement aux grandes déformations que I’on n’observe pas pour le SBRO. Ce
comportement est attribué a la capacité du caoutchouc naturel a cristalliser aux
grandes déformations. Nous verrons que cette propriété joue un réle majeur sur le
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Figure 1.16 — Influence du type de noir de carbone.

comportement en fatigue.

La Figure 1.15 montre que pour les mélanges chargés, les propriétés a rupture
passent par un optimum. Notons ici que dans le cas du NR20-N550, le seuil de
percolation (au sens mécanique) n’est pas atteint alors que pour les NR43-N550 et
NR58-N5H50 il existe un réseau percolant de charges.

La Figure 1.16 présente la réponse en traction uniaxiale pour deux mélanges
chargés, a 43phr, avec deux types de noir de carbone différents, et met en avant une
différence de comportement mécanique ainsi que des propriétés a rupture. En effet,
comme nous ’avons vu aux sections 1.2.1.1. et 1.2.1.2., le pouvoir renforgant et la
facilité de mélangeage dépendent de la taille des particules élémentaires et de leur
structure. Cela va donc influencer le comportement mécanique et les propriétés en
fatigue.

Nous étudierons ici :

— linfluence de la gomme : des mélanges a matrice NR, qui cristallisent sous défor-
mations, et des mélanges a matrice SBR qui ne cristallisent pas. La cristallisation
ne sera pas étudiée en tant que telle, mais il faudra garder a l’esprit qu’elle est
réputée jouer un role majeur sur les propriétés en fatigue;

— linfluence du taux de charge : pour chaque type de matrice (NR et SBR) nous
étudierons des mélanges a différents taux de charge (0; 20; 43; 58 phr);

— Uinfluence du type de charge : pour la matrice NR chargée a 43phr, nous étudierons
des mélanges avec différents types de noir de carbone.

Les propriétés des matériauzx a ’étude sont détaillées au Chapitre 2.

1.2.2.3 Influence du chargement

Les Figures 1.17; 1.18 et 1.19 illustrent 'influence du chargement sur le compor-
tement mécanique, et notamment la dépendance au type de sollicitation, au temps
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et a 'amplitude de déplacement (effet Payne), mettant en évidence la complexité du
comportement des élastomeres.
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Figure 1.17 — Influence du type de sollicitation.
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Figure 1.18 — Influence au temps (Le Saux, 2010).

Cette dépendance au chargement du comportement mécanique aura nécessaire-
ment des conséquences sur les propriétés en fatigue. Elles seront abordées dans la
section sur la fatigue des élastomeres (1.2.3.)

1.2.2.4 Influence de ’environnement

L’influence de 'environnement est généralement associée au vieillissement de
I’élastomere qui aboutit a une évolution, le plus souvent irréversible, de ses propriétés.
On distingue le vieillissement chimique, qui implique une modification du réseau
macromoléculaire, du vieillissement physique, qui n’en implique pas. Le vieillissement
chimique est dii a 'action de facteurs extérieurs, principalement la température
et 'oxygene, mais également 1’ozone, le rayonnement lumineux ou ultra-violet, etc.
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Figure 1.19 — Influence a I'amplitude de déplacement.

L’oxydation d’un élastomere engendre une modification du réseau macromoléculaire,
d’abord par des pontages de chaines en surface qui se traduisent par un durcisse-
ment du mélange, puis par des coupures de chaines qui provoquent 'apparition de
craquelures. L’ozonisation ne se fait qu’en surface sur une couche superficielle et se
traduit par 'apparition de fissures. Le vieillissement physique est dii a la migration
d’adjuvants ou I’absorption de solvants. Dans la plupart des cas on a une combinaison
de plusieurs facteurs, donc également des couplages qui engendrent des formes de
vieillissement complexes.

Dans notre étude, on cherche a s’abstraire du vieillissement. Ainsi, [’ensemble
des mélanges sont formulés avec des anti-orydants (cf paragraphe 1.2.1.1.), les
essais sont réalisés a température ambiante et la fréquence de sollicitation est ajustée
en fonction du niveau de chargement de facon da limiter l'auto-échauffement (cf
paragraphe 1.2.3.3.). De plus, les éprouvettes sont stockées au froid pour ne pas
dégrader les matériaux dans le temps.

1.2.2.5 Possibilités de modélisation

Le dimensionnement des pieces en élastomere nécessite 'utilisation de simulations
numériques. Il est donc essentiel de choisir un modele de comportement approprié
afin d’avoir de bonnes prédictions numériques. Pour cela, la théorie classiquement
utilisée est celle de I'hyper-élasticité. Elle suppose I'existence d'une densité d’énergie
de déformation, généralement notée W, dont les contraintes dérivent. Il existe deux
grandes approches de modélisation du comportement des élastomeres : I'approche
physique et ’approche phénoménologique.
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a Modeles phénoménologiques

Les modeles phénoménologiques cherchent a relier le potentiel hyperélastique (ou
I’énergie de déformation) par un développement mathématique, sans interprétation
physique. Quelques exemples des modeles phénoménologiques les plus courants
sont fournis ci-apres :

— le modele de Mooney, (Mooney, 1940)
W = Cl(ll - 3) + CQ(IQ - 3)

ou I; et I, sont les deux premiers invariants du tenseur des déformations de
Cauchy Green droit (ou gauche), et C et Cy sont deux parametres matériaux. Il
est treés largement utilisé pour des déformations modérées (inférieures a 150%).

— le modele de Rivlin généralisé est une extension du précédent, (Rivlin, 1948)

W= S Cylli—3) (-3

i=0,j=0
ou Cj; sont les parametres matériaux et Cpy = 0. Cette série est habituelle-

ment tronquée au deuxieme ou troisieme terme et utilisée pour les grandes
déformations.

— le modele d’Ogden, (Ogden, 1972)

W=3 Eren 4 agn 4 agn — 3)

n=1 Cn

ou (A;)i=13 sont les valeurs propres du tenseur des déformations de Cauchy
Green droit (ou gauche), et les parametres matériaux (i, o, )n=1,5 sont tels
que ppay, > 0. La forme la plus courante considere N = 3 et compte donc 6
parametres matériaux.

— le modele de Gent, (Gent, 1996)

E
W= =2 (I — 3)in [1 -

[1—3]
Iy, —3

ou F et I, sont deux parametres matériaux. Les chaines ne pouvant pas étre
infiniment extensibles, I; admet une valeur maximale, notée I,,.

b Modeles physiques

Les modele physiques sont basés sur la statistique des chaines et cherchent a
caractériser le comportement macroscopique a partir du comportement d’une
chaine de polymeére (ou d'un réseau de chaines). Quelques exemples des modeles
physiques les plus courants sont fournis ci-apres :
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— le modele de Treloar ou modele Neo-Hookéen, (Treloar, 1943)
1
W = §nkT(Il —3)

ou n est la densité de chaines par unité de volume, k la constante de Boltzmann,
T la température absolue. C’est le modele physique le plus simple. Il correspond
au modele de Mooney-Rivlin avec un seul parametre, mais il est issu de la
statistique des chaines. Il permet de modéliser le comportement des élastomeres
seulement pour les déformations inférieures a 50%.

— le modele d’Arruda Boyce ou modele des 8-chaines (Arruda et Boyce, 1993)

W = nkTVN [mch —V/Nin (8”;}15 )]

ol N est le nombre de chaines réticulées du réseau, Ao, = /2 et f = L7( \A/%)

— le modele d’Edwards Vilgis ou modele du tube (Edwards et Vilgis, 1986)

w

N*[(1-a?) 1, 9

Ng [(1—042)(1—77)23: A ]

2 1-— @211 =1 1 + 7’])\12

+ (1.1)

ou N} est lié a la densité de nceuds de réticulation, N; a la densité de noeuds
d’enchevétrement, a a I'extensibilité des chaines, et 7 a la résistance au glissement
des enchevétrements. Kaliske et Heinrich [Kaliske, 1999] ont proposé un modele
similaire avec une forme mathématique légerement simplifiée.

— les modeles micromécaniques
On peut citer citer par exemple le modele des microspheres développé par Miehe
et al. (2004), celui proposé par Omnes et al. (2008) qui tient compte de la gomme
occluse, de la gomme liée et du réseau percolant, ou encore celui de Kliippel et
Schramm (2000) qui permet de modéliser I'hyperélasticité et I’adoucissement des
contraintes en combinant un modele type tube et un modele d’endommagement.

Les autres aspects du comportement des élastomeres tels que l'effet Mullins (Merckel
et al., 2013) ou la boucle d’hystérese (Bergstrom et Boyce, 1998), (Le Chenadec
et al., 2009) peuvent également étre modélisés.

Dans notre étude, un modele de comportement hyperélastique de Mooney Rivlin est
identifié pour chaque matériau par TBVC. Parallelement, un modéle micromécanique
a été développé par Philippe Pilvin a I’UBS a Lorient sur la base des travauzr de B.
Omneés (Omneés et al., 2008) (cf perspectives).
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1.2.3 Fatigue

L’objectif de cette section est d’abord de dégager les résultats connus et les prin-
cipaux axes d’études actuels portant sur la fatigue des élastomeres, puis d’identifier
les facteurs influents et les difficultés liées a 1’étude. On propose de commencer cet
état de l’art par un historique (non exhaustif). On rappelle dans un second temps
les différents criteres de fin de vie et grandeurs prédictives couramment utilisés et
dans un troisieme temps les facteurs influents.

Remarque : un état de I'art sur les mécanismes d’amorcage et de propagation de
fissures de fatigue est proposé au Chapitre 3 et une section plus spécifique sur la
détermination rapide des propriétés en fatigue grace a des mesures thermiques est
traitée au Chapitre 5.

1.2.3.1 Historique

La notion de "fatigue des métaux" est employée pour la premiere fois par Poncelet
vers 1839, et les premiers travaux de recherche dans ce domaine sont réalisés par
Rankine en 1843 (Rankine, 1843). Wohler étudie de fagon approfondie la fatigue des
matériaux métalliques, essentiellement pour des applications ferroviaires. Il introduit
les notions de "limite d’endurance" et de "nombre de cycles a rupture" comme ca-
ractéristiques principales des propriétés en fatigue d’un métal (Wohler, 1867). Les
premieres études approfondies sur la fatigue des matériaux élastomeres apparaissent
bien plus tard dans les années 1940 avec les travaux de (Cadwell et al., 1940). Comme
pour les matériaux métalliques, on distingue deux grandes approches : I’approche
en propagation et celle en amorgage. L’approche en propagation vise a prédire la
cinétique de propagation d’'une fissure dans le cas d’une éprouvette préalablement
entaillée, contrairement a l’approche en amorcage qui vise a déterminer le nombre
de cycles nécessaires a ’apparition d’une fissure dite macroscopique ou critique, en
supposant I’éprouvette initialement vierge de tout défaut.

a Les années 1940

En 1940, Cadwell et al. (1940) sont les premiers auteurs a étudier la fatigue
des élastomeres de maniere approfondie. L’objectif est de montrer I'influence du
chargement sur la durée de vie en fatigue du caoutchouc naturel chargé au noir de
carbone. Plus précisément, I’évolution de la durée de vie en fatigue :

— a amplitude de déformation constante pour différentes valeurs de déformation
minimum ;
— a déformation minimum constante, pour différentes amplitudes de déformation.

Pour cela ils utilisent des éprouvettes cylindriques pour les essais de fatigue uni-
axiale et des éprouvettes double cisaillement pour les essais de fatigue multiaxiale
proportionnelle (Figure 1.20). Notons qu’ils ajustent la fréquence de sollicitation
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32

afin d’éviter ’auto-échauffement et qu’ils étudient 'influence de la température
dans un second temps. Une partie des résultats obtenus sont présentés en Figure
1.21. Le critere de fin de vie utilisé est la rupture totale de I’éprouvette mais les
mémes tendances sont observées avec un critere basé sur I’apparition d’une fissure

de taille critique.
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Figure 1.21 — Résultats obtenus par Cadwell et al. (1940).

Les principales conclusions sont :

— quelle que soit 'amplitude de déformation, le minimum de durée de vie en
fatigue est obtenu pour un chargement en traction répétée (R = 0), mettant en
évidence le phénomeéne de renforcement : une éprouvette sollicitée en traction
répétée a donc une durée de vie plus importante ;

— pour une déformation minimale donnée, la durée de vie en fatigue diminue
quand 'amplitude de déformation augmente ;

— le phénomene de renforcement est également observé dans le cas d’un chargement

multiaxial ;

— pour un chargement en déformation donné, plus la dureté du caoutchouc aug-

mente, plus sa durée de vie en fatigue diminue;

— la température a un effet non négligeable sur la durée de vie en fatigue, proba-

blement dii au vieillissement thermique.
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En 1943, les essais de (Fielding, 1943) montrent qu'un élastomere chargé non
cristallisable ne présente pas d’augmentation de sa durée vie en traction-traction.

Les années 1950

En 1953, Rivlin et Thomas (1953) travaillent sur I'approche en propagation. Ils
étendent la notion de taux de restitution d’énergie proposée par Griffith (1920)
pour les métaux, en introduisant 1’énergie de déchirement 7, d’un élastomere
définie par :

du

Ty = ——
d dA

ou dU est I’énergie nécessaire pour créer une nouvelle surface d’aire dA dans le
matériau. Ils montrent que la fissure ne se propage qu’a partir d’'une certaine
valeur critique, T,, caractéristique intrinseque du matériau, (indépendante du
chargement et de la géométrie de I'éprouvette). Puis en 1958, Thomas (1958) étend
ce concept en considérant que la propagation de la fissure da au cours d’un cycle
de chargement de fatigue dépend du maximum d’énergie de déchirement atteint
au cours de ce cycle.

Les années 1960

En 1964 Beatty (1964) introduit 1’éprouvette diabolo (Figure 1.22) qui a I'avantage
de concentrer I'endommagement.

Figure 1.22 — Eprouvette diabolo introduite par Beatty (1964).

En 1965 Lake et Lindley (1965) étudient les propriétés en fissuration d’élastomeres
naturels et synthétiques et mettent en évidence quatre régimes de propagation
(Figure 1.23) :

— régime 1 : I'énergie de déchirement est inférieure a une valeur seuil 7%, il n’y
pas de propagation mécanique de la fissure. Seule une attaque chimique peut la
faire propager (ozone par exemple) ;
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— régime 2 : I'énergie de déchirement est supérieure a la valeur seuil 779, la vitesse
de propagation augmente linéairement avec ’énergie de déchirement ;

— régime 3 : la vitesse de propagation dépend de 1'énergie de déchirement sous la
forme d’une loi puissance (loi de Paris) dont les coefficients sont des caractéris-
tiques du matériau ;

— régime 4 : I'énergie de déchirement est supérieure a une valeur critique, la
propagation est instable.

FdN lt'l||_'.\f1'\'rlij

vitesse de propagation, da

1“' - i i l._ A J
10 1o 10 i 10 (1]

cmerze de dechirement, 'i'_|[k.| -'lill";

Figure 1.23 — Régimes de propagation (Lake et Lindley, 1965).

d Les années 1970

En 1977, Roberts et Benzies (1977) réalisent des essais de traction uniaxiale et
équibiaxiale sur des caoutchoucs naturels et des élastomeres synthétiques (SBR)
chargés ou non de noir de carbone. Les éprouvettes sont sous forme de plaques
fines ou de lanieres. Ils montrent que :

— pour une élongation donnée, la durée de vie est plus importante en traction
uniaxiale qu’en traction équibiaxiale ;

— pour une densité d’énergie de déformation donnée, la durée de vie est plus

importante en traction équibiaxiale qu’en traction unixiale.

e Les années 1980
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En 1982, Lindley et Stevenson (1982) étudient les propriétés en fatigue en compres-
sion macroscopique du caoutchouc naturel et montrent que les fissures amorcent
aux points de concentration de contraintes maximales, correspondant a des zones
de traction locales. Ils montrent également que le taux de restitution d’énergie ne
dépend pas de la longueur de la fissure.

f Les années 1990

Le calcul numérique permet de nouvelles approches, notamment avec des gran-
deurs locales. Ainsi, en travaillant avec des éprouvettes diabolo, Lu (1991) étudie
I'influence de la température dans le cas d’élastomeres cristallisables et Xie (1992)
étudie I'influence de 'environnement a température ambiante. En 1998, avec la
méme géométrie d’éprouvette, Bathias et al. (1998) étudient plus précisément
I'influence de la cristallisation sous contrainte sur la durée de vie en fatigue. En
utilisant une éprouvette diabolo présentant une partie centrale cylindrique, André
et al. (1999) cherche a construire un diagramme de Haigh et propose un modele de
prédiction de la durée de vie en fatigue uniaxiale. En parallele, de nombreux au-
teurs ont travaillé sur la propagation de fissure ((Bathias et al., 1998) par exemple).

g Les années 2000

A partir des années 2000, les études sur la fatigue des élastomeéres sont de plus
en plus nombreuses. On peut distinguer les approches plutot macroscopiques des
approches microscopiques.

— D’un point de vue macroscopique, de nombreux travaux portent sur I'influence
de la multiaxialité et la mise en place de criteres de prédiction de la durée de
vie. Ainsi Saintier (2001) développe un modele de prévision de la durée de vie,
identifié sur des essais uniaxiaux puis appliqué a des essais multiaxiaux, capable
de localiser 'amorcage ainsi que de prédire la durée de vie et 1'orientation des
fissures. Deux nouvelles grandeurs prédictives de la durée de vie sont introduites ;
la densité d’énergie de fissuration par Mars (2001), premier critére en plan cri-
tique et capable d’unifier les résultats de fatigue multiaxiale, et la contrainte
configurationelle par Andriyana (2006), supposant la présence de défauts mi-
croscopiques et permettant de prédire des zones d’apparition préférentielle de
fissures macroscopiques. Citons également les travaux de Robisson (2000) et
Abraham et al. (2005) qui s’intéressent plus particulierement aux élastomeres
non cristallisables et leur capacité a présenter un renforcement.

— D’un point de vue plus microscopique, les mécanismes d’endommagement sont
de plus en plus étudiés, mettant en évidence les phénomenes de cavitation et de
décohésion (Saintier, 2001), (Legorju Jago et Bathias, 2002), (Mars et Fatemi,
2003), (Le Cam, 2005), (Bennani, 2006). Cet aspect sera détaillé au Chapitre 3.
Parallelement, des recherches sont menées sur la capacité du caoutchouc naturel
a cristalliser sous déformation (ou sous contrainte) (Toki et al., 2000), (Chenal

35



Chapitre 1. Cadre de ’étude — Bibliographie — Démarche

et al., 2007) et (Chenal et al., 2007).

h Les années 2010

Ces dernieres années, trois themes d’étude sur la fatigue des élastomeres semblent
se dégager :

a) les aspects énergétiques. Le Saux et al. (2010b) mettent en place un criteére
énergétique basé sur des mesures thermiques et une caractérisation de 1’en-
dommagement par tomographie, qui permet de reconstruire la courbe de
Wohler déterministe avec une estimation de la dispersion (cf Chapitre 5).
D’autres auteurs montrent également que les criteres énergétiques améliorent
les prédictions de la durée de vie, notamment en fatigue multiaxiale (Poisson,
2012) (Ayoub et al., 2014);

b) la description fine des mécanismes d’endommagement, entre autre grace a la
tomographie aux rayons X (Legorju Jago, 2007) (Legorju Jago, 2012), (Le
Saux et al., 2010a), (Marco et al., 2010) (cf Chapitre 3);

c) la cristallisation sous sollicitation mécanique uniaxiale et biaxiale (Beurrot,
2012), (Candau et al., 2012).

1.2.3.2 Critere de fin de vie et grandeurs prédictives

La caractérisation en fatigue conduit habituellement a la construction d’une
courbe d’endurance qui relie une grandeur prédictive a la durée de vie (associée aux
nombre de cycles). Cela nécessite donc de définir un critere de fin de vie et de choisir
une grandeur prédictive pertinente.

Définir un critere de fin de vie est fondamental dans le cadre du dimensionnement
en fatigue puisqu’il détermine 'instant a partir duquel on considére que la piece
étudiée perd sa fonctionnalité. Dans le cas des matériaux élastomeres, leur faible
raideur oblige a travailler avec des éprouvettes massives, ce critére peut alors étre
défini de plusieurs manieres. Il existe trois grands types de criteres de fin de vie :

— la rupture de la piéce : c’est le plus naturel et le premier a étre utilisé (Cadwell
et al., 1940). 11 est tres facile a mettre en ceuvre mais n’est pas toujours pertinent
vis-a-vis des applications industrielles. Il peut étre utilisé lorsque la phase de
propagation de la fissure est négligeable devant la phase d’amorcage, mais de fagon
générale, il n’est presque plus employé ;

— la détection optique d’une fissure : ce critére nécessite ’apparition d’une fissure
en surface et la définition d'une taille critique de cette fissure. Il repose sur
I’hypotheése que la phase d’amorcage s’arréte quand la fissure atteint la taille
critique. Evidemment la taille critique de la fissure dépend de la géométrie de
I’éprouvette, il est donc difficile de justifier de maniére objective la valeur choisie.
Dans la littérature les valeurs sont comprises entre Imm et 3mm ;
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— I’évolution d’une grandeur critique macroscopique : ce critere est généralement
basé sur le suivi de l'effort maximal, Figure 1.24 (essais pilotés en déplacement).
En effet, au cours de sollicitations cycliques, on constate tout d’abord une chute de
effort maximal (1) due a la phase d’accommodation, puis un palier (stabilisé) (2),
et enfin une chute brutale jusqu’a rupture (3). L’avantage est qu’il est applicable
que la fissure amorce en surface ou dans le volume. Il est souvent défini par
une chute de I'effort maximal par rapport a sa valeur stabilisée (ou initiale) (Lu,
1991), (Mars, 2001), (Li et al., 2009). Par ailleurs, Ostoja Kuczynski et al. (2003)
définissent la fin de vie par une vitesse d’évolution significative de la raideur de
I’éprouvette, qui correspondrait a I’apparition d’une fissure comprise entre 1 et
2mm.

F max (N)

i

0 50 000 100 000 150 000 200 000

Nombre de cycles

Figure 1.24 — Evolution de 'effort au cours d'un essai de fatigue.

Dans le cas des matériaux métalliques, la grandeur prédictive couramment uti-
lisée est 'amplitude des contraintes, et la courbe d’endurance associée est appelée
diagramme de Wohler. Pour les matériaux élastomeres, le choix d’une grandeur
prédictive est plus délicat. Plusieurs grandeurs sont recensées dans la littérature, le
Tableau 1.7 rassemble les plus communes.

Les courbes d’endurance obtenues par TBVC sont tracées dans un diagramme
"Nombre de cycles-Déformation principale maximale”. Le critére de fin de vie utilisé
est celui proposé par Ostoja Kuczynski et al. (2003).

1.2.3.3 Facteurs influents

De nombreux facteurs conditionnent le dimensionnement en fatigue des pieces
en élastomere. On peut les classer en quatre grandes catégories : le chargement
mécanique, ’environnement, le procédé de fabrication et le comportement thermo-
mécanique (Mars et Fatemi, 2004).

a Le chargement mécanique
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Grandeurs Références
Elongation maximale : (Roberts et Benzies, 1977), (Cantournet,
2002)
Déformation maximale : (Cadwell et al., 1940), (Roberts et Benzies,

1977), (Lu, 1991), (Xie, 1992)

maximale : (Lu, 1991), (Saintier, 2001), (Abraham et al.,
2005)

Contrainte amplitude : (Bathias et al., 1998)
moyenne : (Bathias et al., 1998), (André et al., 1999)
configurationnelle : (Andriyana, 2006)

densité d’énergie de déformation : (Beatty, 1964), (Ro-
berts et Benzies, 1977)

Energie densité d’énergie de fissuration : (Mars, 2001)
dissipée par cycle : (Lu, 1991), (Xie, 1992); (Le Saux
et al., 2010b), (Poisson, 2012)

Tableau 1.7 — Grandeurs prédictives utilisées dans la littérature.

Les conditions de chargement mécanique en fatigue se définissent par un charge-
ment minimal et maximal, donc une amplitude de chargement, un chargement
moyen et un rapport de charge, des axes de sollicitation, la forme du signal imposé
et sa fréquence. Et chacun de ces parametres a une influence sur les propriétés en
fatigue des élastomeres.

L’influence du chargement, (déformation minimale, rapport de charge et amplitude
de déformation) est étudiée des les premiers travaux menés Cadwell et al. (1940).
Pour une déformation minimale donnée, ou a rapport de charge nul, la durée de
vie en fatigue diminue quand 'amplitude de déformation augmente. A rapport de
charge nul, la grandeur la plus pertinente semble étre le chargement maximal, car
il est défini pour un instant précis qui correspond a une configuration mécanique
donnée. Cela permet en plus de déterminer s’il y a cristallisation ou non. L’influence
du chargement minimal dépend fortement de la nature de 1’élastomere et du type
de charge. Pour les élastomeres qui cristallisent sous déformation, I’'augmentation
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du chargement minimal a un effet bénéfique sur la durée de vie en fatigue (Cad-
well et al., 1940). C’est le contraire pour les élastomeres qui ne cristallisent pas
(Fielding, 1943). L’influence du rapport de charge a également été étudiée pour
les propriétés en fissuration, (Lindley, 1973), (Bathias et Bailon, 1997), (Busfield
et al., 1999). Ces études montrent que, pour les élastomeres qui cristallisent, un
chargement a rapport de charge positif entraine une chute significative de la vitesse
de propagation d’une fissure (Bathias et Bailon, 1997), et des bifurcations de
fissures (Busfield et al., 1999), (Saintier, 2001).

Les effets de la multiaxialité sont également testés des les années 1940 par Cadwell
et al. (1940) qui réalisent des essais en traction uniaxiale et en cisaillement. Plus
tard, Roberts et Benzies (1977) étudient les différences de durée de vie en traction
uniaxiale et équibiaxiale, et montrent que les résultats dépendent de la grandeur
choisie pour les représenter. L’influence sur la propagation de fissure a aussi été
étudiée, pour des chargements en torsion (ou traction-torsion) (De et Gent, 1998),
combinant compression et cisaillement (Stevenson, 1986) ou en mode mixte (I +
IT) (Busfield et al., 1999). Notons que la géométrie de I'éprouvette (principalement
son épaisseur) peut également avoir une influence (Young, 1985).

L’influence de la fréquence dépend de I’élastomere. En effet, pour des conditions iso-
thermes, la fréquence a peu d’effet pour les élastomeres qui cristallisent alors qu’elle
a un effet non négligeable sur les élastomeres amorphes, attribué a la viscoélasticité
(Lindley, 1974), (Lake et Lindley, 1964). A des niveaux de chargement importants,
une fréquence élevée peut entrainer une augmentation de température qui dégrade
les propriétés en fatigue de I'élastomere (Beatty, 1964). De plus, la vitesse de propa-
gation d’une fissure peut également dépendre de la vitesse de sollicitation, surtout
pour les élastomeres qui cristallisent (Young, 1985). Enfin, la forme du signal peut
également avoir un effet sur le comportement en fatigue (Roland et Sobrieski, 1989).

Enfin, notons qu’il est crucial de mentionner comment sont pilotés les essais (en
déplacement ou en force). En effet, si les essais sont pilotés en déplacement, mini-
miser la rigidité de I’élastomere minimisera le taux de restitution d’énergie et donc
maximisera la durée de vie. Ce sera le contraire si les essais sont pilotés en force.

On cherche ici a limiter les effets dus au chargement mécanique. Ainsi, l’ensemble
des essais de fatigue sont des essais de traction uniaziale a rapport de charge nul
et pilotés en déplacement. Ils sont réalisés sur une méme géométrie d’éprouvette
diabolo (décrite dans la partie 1.5.) et la fréquence de sollicitation est ajustée en
fonction de l'amplitude de déplacement de fagon a limiter l'auto-échauffement. Cet
aspect est davantage détaillé au Chapitre 2.

b L’environnement
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Les conditions environnementales ont des effets majeurs sur les propriétés en fatigue
des élastomeres. Les deux facteurs principaux sont la température et 1'oxygene.
En effet, une élévation de température réduit la durée de vie en fatigue et son effet
est plus marqué pour les élastomeres non cristallisables (Young et Danik, 1994),
(Bathias et al., 1998). De plus, des transformations chimiques peuvent avoir lieu
(vieillissement ou sur-vulcanisation par exemple), et dégrader les propriétés en
fatigue. L’oxygene influence les propriétés en fatigue des élastomeres, d’une part,
parce qu’il diminue le seuil en dessous duquel il n’y a pas de propagation mécanique
d’une fissure, et d’autre part parce qu’il engendre des transformations chimiques du
réseau macromoléculaire. Ces transformations irréversibles, appelées vieillissement
oxydatif, affectent les propriétés mécaniques et les propriétés en fatigue. Ainsi, a
taux de restitution d’énergie donné, la présence d’oxygene augmente la vitesse de
propagation d’une fissure (Bathias et al., 1998). L’'importance de 'effet dépend de
la nature de I'élastomere : I'oxygene a un effet quatre fois plus important sur les
vitesses de propagation de fissures dans le SBR ou le BR que dans le NR (Gent
et Hindi, 1990). De plus, le vieillissement induit des gradients de propriétés cceur
peau notamment qui ajoute une difficulté supplémentaire pour ’analyse et la prise
en compte de ces hétérogénéités. Les effets du vieillissement thermique et oxydatif
peuvent étre atténués en jouant sur la formulation du matériau.

On cherche ici a s’abstraire de l'influence de l’environnement. Les essais sont
réalisés sous air et a température ambiante. On ajuste donc la fréquence pour
éviter tout couplage a la température, et on limite les effets de l'oxygéne grace a
des antioxydants. De plus les éprouvettes sont stockées au congélateur.

¢ Le procédé de fabrication

Les différentes étapes du procédé de fabrication (la formulation, le mélangeage, 'in-
jection et la cuisson) influencent le comportement mécanique et donc les propriétés
en fatigue du mélange final. Du point de vue de la formulation, la nature de la
gomme, le type et taux de charges, les antioxydants et le systeme de vulcanisation
ont un role majeur. Comme on vient de le voir, la capacité de 1’élastomere a
cristalliser a un effet bénéfique sur les propriétés en fatigue. L’effet des charges
renforcantes sur les propriétés en fatigue peut étre attribué principalement a
I’augmentation de la rigidité et de ’hystérese, et la formation d’agglomérats qui
représentent des sites d’amorgage de fissures privilégiés (Mars et Fatemi, 2004).
Auer et al. (1958) montrent que, pour un taux de restitution d’énergie donné, il
existe un taux de noir de carbone optimal pour lequel la vitesse de propagation est
minimale et la durée de vie en fatigue maximale. En dessous de ce taux optimal,
une augmentation de la part de noir de carbone améliore la durée de vie, au dessus
de ce taux, une augmentation de la part de noir de carbone réduit la durée de
vie (Auer et al., 1958). Concernant le type de noir de carbone, a densité d’énergie
de déformation donnée, un noir grossier de haute structure confere de meilleures
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propriétés en fatigue qu'un noir fin ou de basse structure (Dizon et al., 1974).
Ajouter des agents de protection type antioxydants permet de limiter les effets no-
cifs de 'oxygene en réduisant les vitesses de propagation de fissures. Le systeme de
vulcanisation a également un effet sur les propriétés en fatigue, essentiellement de
par la nature des ponts formés, les ponts polysulfures sont a privilégier par rapport
aux ponts monosulfures ou un systéme de réticulation au peroxyde (Auer et al.,
1958), (IFOCA, 2013). Du point de vue de la mise en ceuvre, 1’étape de mélangeage
est essentielle puisqu’elle conditionne la présence d’agglomérats (Dizon et al., 1974).

Afin de pouvoir négliger l'influence des procédures de mélangeage et de cuisson, ces
derniéres ont été optimisées vis-a-vis de propriétés industrielles standard (cf Cha-
pitre 2). Pour limiter les effets de l’environnement, tous les matériaux contiennent
des antioxydants et les éprouvettes sont stockées au congélateur. Nous étudierons
donc linfluence de la gomme, du taux et du type de charge.

Le comportement thermomécanique

Les propriétés en fatigue des élastomeres dépendent de leur comportement ther-
momécanique. La raideur globale (ou la dureté) est 'une des caractéristiques
importantes ainsi que I’ensemble des mécanismes associés a la boucle d’hystérese.
En effet, plusieurs chercheurs ont observé des relations entre 1’hystérese et les
propriétés en fatigue (Payne et Whittaker, 1972), (Hamed, 1999), (Le Saux et al.,
2010Db) et (Le Saux, 2010). Parmi ces mécanismes thermomécaniques, on retrouve
notamment la viscosité et la cristallisation sous sollicitation mécanique (cf para-
graphes précédents).

Parmi les matériaux étudiés, certains cristallisent sous sollicitation mécanique
(les matériaux d base de NR) d’autres pas (ceux a base de SBR). Et pour les NR a
différents types de noir de carbone, la part de charges est éventuellement ajustée
de facon a avoir des duretés comparables.
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1.3 Démarche

Cette étude bibliographique a montré la complexité de la caractérisation des pro-
priétés en fatigue des élastomeres de par les nombreux facteurs a prendre en compte.
Ces facteurs peuvent étre divisés en quatre catégories : le chargement mécanique,
I’environnement, le procédé de fabrication et le comportement thermomécanique.
Ces travaux sont ciblés sur I'influence de la formulation. Ainsi, les choix suivants ont
été faits de facon a limiter 'influence des autres facteurs :

— le chargement mécanique : les caractérisations en fatigue sont limitées a des
essais de traction uniaxiale réalisés sur une méme géométrie d’éprouvette (AE2),
pilotés en déplacement, a rapport de charge nul et dont la fréquence est ajustée si
nécessaire afin de limiter I'auto-échauffement. Seul le chargement maximal change ;

— l'environnement : les essais sont réalisés en milieu ambiant, les effets de 'oxygene
sont limités par les antioxydants, et ceux de la température sont également
limités en ajustant la fréquence de sollicitation. De plus, les éprouvettes sont
stockées au congélateur entre leur fabrication et les essais. Ainsi, tous les effets de
I’environnement sont négligés ;

— le procédé de fabrication : les différentes formulations étudiées présentent le méme
systeme de réticulation et les mémes agents de protection. Les procédures de
mélangeage et de cuisson sont optimisées vis-a-vis de propriétés industrielles
standard. La nature de la gomme (NR ou SBR) est étudiée pour un méme type
de noir de carbone (N550) a différents taux (0, 20, 43 et 58phr), et le type de noir
de carbone est étudié pour des mélanges NR chargés a 43phr;

— le comportement thermomécanique : la caractérisation des phénomenes dissipatifs
est au cceur de ses travaux. De plus, un modeéle micromécanique dissipatif (non
présenté dans ce manuscrit) est en cours de développement au LIMATB.

La Figure 1.25 a pour but de résumer les parametres influents et les choix faits
permettant de maitriser (ou au moins de limiter) des effets des autres facteurs.

En dehors les nombreux facteurs a prendre en compte, les essais de caractérisation
en fatigue sont longs. L’objectif, a plus long terme, serait donc de mettre en place
un critere de fatigue permettant de prendre en compte tous ces facteurs. Il en
résulte deux principales problématiques : comprendre les mécanismes et scénarios
d’endommagement et caractériser rapidement les propriétés en fatigue. Afin de
répondre aux objectifs, il est nécessaire, dans un premier temps, de faire un état des
lieux des moyens utiles a disposition et de définir les matériaux étudiés. C’est ’objet
du Chapitre 2. Au Chapitre 3, nous chercherons a décrire les scénarios et mécanismes
d’endommagement pour les différentes formulations étudiées. Puis, au Chapitre 4,
par des mesures thermomécaniques a l’échelle microscopique, nous tenterons de
comprendre quels sont les phénomeénes dissipatifs associés a 'amorcage de fissure de
fatigue. Enfin, au Chapitre 5, nous proposerons un critere énergétique permettant
une caractérisation rapide des propriétés en fatigue.
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Figure 1.25 — Schéma global de la démarche de dimensionnement en fatigue et des

choix retenus pour I’étude.
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CHAPITRE

2

Techniques expérimentales —
Matériaux — Procédés

Ce Chapitre vise a recenser les données d’entrée de ce travail, c’est-a-dire les
moyens a disposition et les matériaux choisis. La premiére partie décrit les tech-
niques expérimentales utilisées et disponibles chez les différents partenaires du projet
PROFEM. La seconde partie présente les formulations des matériaux ainsi que les
procédures de mélangeage et de cuisson retenues. Le choix des matériaux et [’optimi-
sation des procédures de mise en ceuvre ont été réalisés en amont par l’ensemble des
partenaires, avant le début de la these. La troisiéme partie est une synthése de la
caractérisation industrielle des matériauz. Elle comprend une caractérisation des
propriétés mécaniques et physiques, des propriétés de dispersion des additifs et des
propriétés en fatigue. Ces derniéres caractérisations ont été réalisées par le LRCCP
et TBVC. La connaissance de ces données permettra finalement de dégager les axes
d’étude des trois chapitres suivants.
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Chapitre 2. Techniques expérimentales — Matériaux — Procédés

2.1 Techniques expérimentales

L’objectif de cette partie est de décrire les différentes techniques expérimentales
utilisées en rappelant brievement leur principe de fonctionnement et en précisant les
caractéristiques des appareils utilisés dans ces travaux. Les deux premieres sections
décrivent deux moyens d’observation complémentaires : le microscope électronique a
balayage et le micro-tomographe aux rayons X. La troisieme section est dédiée au
Dispergrader, un outil permettant de donner ’état de dispersion d’'un élastomere.
La quatrieme section présente la caméra infrarouge, les différents objectifs et la cali-
bration utilisés. La derniere section décrit succinctement les essais de caractérisation
mécanique et en fatigue réalisés systématiquement sur ’ensemble des matériaux.

2.1.1 Microscopie électronique a balayage

La microscopie électronique a balayage est une technique permettant de visualiser
en haute résolution la surface d’un échantillon. Développée depuis les années 1930, les
premiers microscopes électroniques a balayage sont commercialisés dans les années
1960. La résolution de ces appareils n’a cessé d’augmenter et aujourd’hui elle se
situe entre 0.4 et 20nm. Les principaux avantages de la microscopie électronique par
rapport a la microscopie optique sont le gain de résolution et 'augmentation de la
profondeur de champ. De plus il peut étre combiné a une sonde EDS (Spectroscopie
a Dispersion d’Energie) qui permet d’identifier la nature chimique des éléments
observés. Les principaux inconvénients sont I’endommagement (Rublon, 2014) que
peut générer le faisceau d’électrons sur la surface de I’échantillon et le fait que
cette technique est limitée a I'observation d’échantillons conducteurs (dans le cas
d’échantillons non conducteurs, une métallisation est généralement nécessaire).

a Principe de fonctionnement

Le fonctionnement repose sur l'interaction entre un faisceau d’électrons et la
matiere. Un canon a électrons dits primaires émet un faisceau d’électrons incidents
d’énergie Ey. L’interaction entre ces électrons et la matiere génere des électrons
dits secondaires et rétrodiffusés, ainsi que des électrons Auger, des rayons X et
de la chaleur (Figure 2.1). En effet, a chaque point d’impact de 1’échantillon
correspond un signal électrique qui dépend de la nature de I’échantillon et de la
topographie au point d’impact. Un balayage de I’échantillon permet donc d’obtenir
une cartographie de la zone étudiée.

La chambre du MEB est mise sous vide et généralement 'image est obtenue grace
aux électrons secondaires. Dans le cas de matériaux faiblement conducteurs, il est
possible de travailler en vide partiel, 'image est alors obtenue avec les électrons
rétrodiffusés.

b Caractéristiques du MEB utilisé
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2.1. Techniques expérimentales

Electrons secondaires
ou rétrodiffusés

Eprouvette

Figure 2.1 — Schéma de fonctionnement du MEB

L’ensemble des données ont été obtenues avec le MEB du GeM de L’Ecole Centrale
de Nantes. C’est un modele JEOL JSM-6060LA. Il est principalement composé :

— d’un canon a électrons primaires pour l’émission ;
— de lentilles condensatrices et d'un diaphragme pour éviter les électrons parasites ;
— d’un module de balayage pour assurer le déplacement du faisceau d’électrons;

— de détecteurs (un pour chaque type d’électrons et un pour les rayons X) per-
mettant d’observer des éléments complémentaires.

Le MEB est couplé a une sonde EDS (Figure 2.2).

La sonde EDS

Le MEB est couplé a une sonde EDS (de la marque SAMx), systéme de spec-
troscopie a dispersion d’énergie, permettant d’analyser les éléments chimiques
présents. Ce type d’analyse repose sur le phénomene de transition électronique : un
électron incident éjecte un électron des couches électroniques internes qui devient
un électron secondaire ; un électron issu d’une des couches électroniques supérieures
prend alors la place vacante. Cette transition électronique s’accompagne d’une
émission d'un photon X dont I'énergie est caractéristique de 1’élément chimique. I1
est important de noter que les éléments dits "lourds", dont les photons X ont une
énergie plus importante, sont plus faciles a détecter que les éléments dits "légers".
L’information peut étre traitée de plusieurs manieres :

— soit sous la forme d’un graphique (spectre) représentant en abscisse 1'énergie des
photons captés (en keV) et en ordonnée leur nombre (Figure 2.3 a)). Cette acqui-
sition est tres rapide et donne également acces a la composition en pourcentages
atomiques et massiques, qui reste toutefois approximative ;

— soit sous forme de cartographies des éléments (Figure 2.3 b)). L’obtention de
cette cartographie nécessite un balayage pouvant durer quelques heures.
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Chapitre 2. Techniques expérimentales — Matériaux — Procédés

Figure 2.2 - MEB JEOL et sonde EDS

SERREERRERE

Figure 2.3 — a) Spectre et b) cartographie (ou chaque couleur correspond & un
élément chimique) obtenus apres acquisition EDS
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2.1. Techniques expérimentales

2.1.2 Micro-tomographie aux rayons X

La micro-tomographie aux rayons X est une technique non destructive permettant

de visualiser un objet en trois dimensions. La reconstruction de la structure interne
en 3D d'un objet se fait grace a des séries de projections 2D. D’abord utilisée dans
le domaine médical deés les années 1970, son utilisation dans le domaine industriel ne
cesse de se développer depuis les années 1980. En science des matériaux, la micro-
tomographie a permis une meilleure caractérisation de la microstructure en palliant
au manque d’informations et aux artéfacts potentiels obtenus avec des techniques
d’observation en 2D.

Les principaux avantages de la tomographie par rapport a des techniques d’ob-

servations 2D telles que le MEB résident dans la possibilité de :

a

quantifier la taille des objets internes (quelle que soit leur forme, méme complexe) ;
étudier la connectivité entre des phases;
détecter des hétérogénéités locales dans un grand volume;

éviter les artefacts dus a la découpe.

Les principaux inconvénients sont :
la résolution (tres inférieure a celle du MEB de 1'ordre de quelques micromeétres) ;
la grande variété de dispositifs;
le durée d’acquisition et la taille des fichiers générés;
I'absence d’acces a la composition chimique (sonde EDS sur MEB) ;

I’endommagement généré.

Principe de fonctionnement

Le fonctionnement repose sur le principe d’absorption des rayons X par la matiere.
La source émet un faisceau incident de rayons X sur un objet. En traversant la
matiere, ces rayons sont atténués selon la loi de Beer-Lambert :

I = Lyexp(—px)

ou Iy représente l'intensité du faisceau incident, I celle du faisceau émergent,
1 le coefficient d’absorption et x 1’épaisseur de 'objet traversé. Le coefficient
d’absorption pu dépend du matériau et de la section traversée.

Le détecteur regoit les rayons transmis et produit des projections 2D. Le contraste
est obtenu grace a la différence entre les coefficients d’absorption des matériaux
traversés, donc plus les coefficients sont différents, meilleur est le contraste. Pour
obtenir une reconstruction 3D de I'objet analysé, il est nécessaire de réaliser une
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rotation complete et d’avoir une projection 2D pour un grand nombre d’angles.
La Figure 2.4 schématise le principe de fonctionnement.

Sample Detector

X-Rays \
~l-

=

‘ /(: = 0°-360° Radiographs
Rotating stage 900 3D rendering

projections

Lab source, from Phoenix X-rays

Figure 2.4 — Principe de fonctionnement du tomographe

b Caractéristiques du tomographe utilisé

L’ensemble des données sont obtenues avec le micro-tomographe Micro XCT-400,
de la marque X-Radia, disponible au GeM de I’Ecole Centrale de Nantes (Figure
2.5). Les parameétres d’acquisition utilisés dans le cadre de ces travaux sont donnés
dans le Tableau 2.1.

Figure 2.5 — Micro-tomographe X-Radia
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2.1. Techniques expérimentales

parametres valeur

source 40keV

puissance 10W

temps d’exposition 30s

grossissement 1

distance source-objet 60mm

distance objet-détecteur 35mm

nombre d’images 1650

bining 1

résolution 8.6x8.6x8.6
pm?

temps d’acquisition 15h30

Tableau 2.1 — parametres d’acquisition tomographique

Les image sont visualisées avec le logiciel XMC Viewer, fourni par X-Radia et
I’analyse quantitative est faite avec Paraview, un logiciel libre.

Micro-tomographie et élastomeres

Dans le domaine des élastomeres la micro-tomographie est couramment utilisée
pour analyser la distribution des différentes phases, les effets d’anisotropie et la
microstructure de maniere quantitative (fraction volumique des phases, diametres
moyen des inclusions, etc), (Legorju Jago, 2012). En effet, la dispersion est un
indicateur de la qualité du mélangeage et joue un role déterminant sur les propriétés
en fatigue. Par exemple, une analyse au micro-tomographe permet d’obtenir une
distribution de la taille des inclusions de ZnO dans un caoutchouc naturel chargé
au noir de carbone. Cependant, il est impossible de réaliser cette analyse avec les
agglomérats de noirs de carbone car les coefficients d’absorption des agglomérats
et de la matrice sont trop proches (Legorju Jago, 2012).

2.1.3 Dispergrader

Le Dispergrader est un outil permettant de donner une évaluation de I’état de

dispersion d'un élastomere chargé au noir de carbone en renseignant sur ’occurrence
des agglomérats présents a la surface de la coupe étudiée. Il a été développé par

Optigrade dans les années 1980 et permet de s’affranchir de I’ancienne norme qui

consistait en une comparaison visuelle avec des échantillons normés de 1 a 10.

a Principe de fonctionnement
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Le fonctionnement repose sur le principe de réflexion de la lumiere. Le Dispergrader
analyse par un éclairage incident a 30° les images causées par les irrégularités de
surfaces provenant de la présence des agglomérats. La présence d’agglomérats se
matérialise par la présence de "bosses" ou de "trous' en surface, qui apparaissent
en blanc sur I'image binarisée (noir et blanc) (Figure 2.6). La taille et la fréquence
de ces irrégularités permet de juger de la qualité de la dispersion.

a) b)

Figure 2.6 — Analyse Dispergrader : a) image apres éclairage a 30° ; b) image binarisée.

La dispersion est quantifiée selon deux échelles :

— la valeur X est reliée a la taille moyenne des agglomérats. Cette taille est
caractérisée sur une échelle allant de 1 (mauvaise dispersion) a 10 (excellente
dispersion) ;

— la valeur Y est basée sur la taille et le nombre d’agglomérats supérieurs a 23pum
(10 : pas d’agglomérats supérieurs a 23um). Y est donc reliée a la présence de
gros agglomérats.

L’appareil fournit deux histogrammes, I'un représente la surface cumulée en

fonction de la taille des agglomérats, I’autre le nombre d’agglomérats en fonction

de leur taille (Figure 2.7). Il donne également le pourcentage de surface totale que
couvrent les agglomérats. Un décalage des courbes vers la gauche (courbes en bleu
sur la Figure 2.7) correspond a une meilleure dispersion.

80000

=
g

Surface
Nombre
[
2

g

™
9 4 2 32 74 49 ] =
3 L 1 20 6 3 3 5 3 0 14 20 26 32 37 43 49 5

Diamétre (1m) Diamétre (um)

Figure 2.7 — a) histogramme de surface cumulée en fonction de la taille; b) histo-
gramme du nombre d’agglomérats en fonction de la taille (Collin, 2004).

52



2.1. Techniques expérimentales

Plus la taille des agglomérats est faible meilleure est la dispersion. Cela se traduit
par un décalage des histogrammes vers la gauche, des notes X et Y élevées, et un
pourcentage de surface plus bas.

Caractéristiques du Dispergader utilisé

Les mesures ont été réalisées avec le Dispergrader du LRCCP qui permet de
mesurer et quantifier les réflexions provenant des irrégularités de surface pour
des agglomérats de taille comprise entre 3 et 57um . Il donne les informations
suivantes :

— X : valeur comprise entre 0 et 10, reliée a la taille moyenne des agglomérats.
Cette valeur dépend de 1’échelle de référence choisie par 'utilisateur. Elle est
fixée pour I'ensemble des mélanges ;

— Y : valeur comprise entre 0 et 10, basée sur la taille et le nombre d’agglomérats
supérieurs a 23um ;

— surface blanche (%) : comme son nom l'indique c’est le pourcentage de surface
blanche de I'image binarisée. C’est donc un indicateur direct de la quantité
d’agglomérats visibles ;

— diametre moyen des agglomérats (um) : obtenu pour les agglomérats
comptés. Il est important de noter que I'appareil ne prend en compte que les
agglomérats entre 3 et 57um. En effet, la résolution est telle que 1 pixel =
2.87um et 'appareil regroupe les agglomérats en 20 catégories de 3 a 57um . Les
agglomérats inférieurs a 3pum ne sont donc pas détectés et ceux dont la taille est
supérieure a 57um sont regroupés dans la classe des agglomérats de 57um . Dans
notre cas, le diametre moyen sera surestimé car les agglomérats inférieurs a 3um
ne sont pas détectés et le diametre maximum détecté est toujours strictement
inférieur a 57um ;

— diamétre maximum (pm) : diametre de la plus grosse particule détectée,
(cette valeur ne peut pas dépasser 57um);

— Z (%) : valeur basée sur le pourcentage de surface blanche (SB) et une constante
fixée a 35 telle que

SB) (2.1)

Z =100 (1 a5
Les éprouvettes testées ne nécessitent pas de préparation particuliere mais le
systeme de mesure du Dispergrader étant tres sensible il est important que la
surface soit la plus propre possible. De plus, pour s’assurer d’une représentativité
convenable des mesures, il parait judicieux de réaliser ’analyse Dispergrader d’un
mélange sur plusieurs surfaces différentes (Collin, 2004) et donc de moyenner le
résultat sur les différentes surfaces analysées. En effet, la taille de la zone analysée
est de 2 x 1.5mm?. De plus, le réglage des parametres de brillance et de contraste
impacte fortement les résultats car modifie le seuillage pour binariser I'image. On
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ne peut donc pas prétendre donner une valeur quantitative de la dispersion. Tou-
tefois, pour avoir des résultats comparables, on utilise les valeurs par défaut pour
I’ensemble des matériaux analysés. Ces mesures donnent une bonne estimation de
la dispersion.

Une étude menée a TBVC montre que les irrégularités détectées par le Dispergrader
ne sont pas toutes dues a des agglomérats de noir de carbone mais peuvent
également étre causées par d’autres additifs ou impuretés. De plus, les courbes
représentant I’évolution du nombre d’agglomérats en fonction de leur taille font
apparaitre un pic a 9um qui n’a pas de sens physique (Figure 2.8). En effet, on
devrait avoir une augmentation continue du nombre d’agglomérats quand leur
taille diminue. Ceci est dii a la résolution de 'appareil. Ainsi, les courbes seront
tronquées a 10pm.
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Figure 2.8 — Analyse Dipergrader des mélanges NR a différents taux de noir de
carbone

2.1.4 Thermographie infrarouge

La thermographie infrarouge est une technique de mesure de champ de flux rayon-
nant dans une bande spectrale déterminée (Papini et Gallet, 1994). Tout corps ayant
une température supérieure a 0°K émet un rayonnement électromagnétique couvrant
la gamme de longueurs d’onde 0.1xm-1000pm, communément appelé rayonnement
thermique. La caméra infrarouge mesure le rayonnement émis par la scene thermique
observée et I'image thermique est une représentation 2D de ces rayonnements.
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2.1. Techniques expérimentales

a Principe de fonctionnement

Afin de mieux comprendre le principe de fonctionnement, commencons par traiter
le cas particulier du corps noir. Le corps noir est caractérisé par trois propriétés
principales :

— il absorbe la totalité du rayonnement incident indépendamment de sa direction
et de la longueur d’onde (aucune réflexion, aucune transmission) ;

— pour une température et une longueur d’onde données, aucune surface ne peut
émettre autant que le corps noir;

— le rayonnement émis par le corps noir dépend de la longueur d’onde mais pas
de la direction d’émission.

La loi de Planck décrit la répartition de I’énergie électromagnétique rayonnée par
un corps noir a une température donnée 7" en fonction de la longueur d’onde A :

2hc? 1
L= 5C hc
A exp(AkT) —1

ol L est la luminance monochromatique, h = 6.62617 x 10734 J.s est la constante de
Planck, c la vitesse du rayonnement dans le milieu considéré et k = 1.38066 x 10~2
J/K est la constante de Boltzmann. La loi de Stefan-Boltzmann permet ensuite
d’estimer la température d’un objet a partir du rayonnement que celui-ci émet sur
I’ensemble du spectre électromagnétique :

M:w/ooLd)\:oT4
0
avec

B 2okt
~ 15h3¢2

o

ol M est I'exitance et o = 5.67051 x 1078 W.m~2.K~*. Il est alors possible de
déterminer, dans le cas d'un corps noir, la température d’un corps connaissant
son rayonnement.

En réalité, une caméra infrarouge n’est sensible que sur une bande spectrale réduite

A qui dépend du détecteur et de 'optique. La puissance rayonnée mesurée est
alors :

M=n{ Ld\=f(T)
AN

Dans cette expression, le terme de gauche représente I'aire sous la courbe des
fonctions tracées en Figure 2.9 et délimitée par le rectangle noir correspondant au
domaine de sensibilité du détecteur.
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Figure 2.9 — Evolution de la luminance monochromatique d’un corps noir en fonction
de la longueur d’onde, pour différentes températures

Le corps noir est un corps idéal, les corps réels se comportent de maniere différente
puisqu’ils n’absorbent qu’une partie du rayonnement, en réfléchissent une autre et
en transmettent une derniere :

80()\) + Tf()\) + Ra(/\) =1

ol R,(A) est la réflexion, 7,(\) la transmission et () 'émission. Quelle que
soit la longueur d’onde, les corps réels émettent moins de rayonnement que les
corps noirs pour une température donnée. Cette différence est quantifiée par un
scalaire compris entre 0 et 1 appelé émissivité. L’émissivité dépend notamment du
matériau, de la direction d’observation, de la température, de la longueur d’onde,
etc.

MILIEU
AMBIANT

Figure 2.10 — Décomposition des différentes contributions du rayonnement mesuré
par une caméra infrarouge (Gaussorgues, 1984)
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Dans les conditions données en Figure 2.10, le flux mesuré par la caméra s’écrit
(en négligeant la transmission dans ’air) :

¢total - 6quobjet(Tyobjet) + Ragbamb(Tamb) + TfQSfond(Tfond) (22)

Le but étant de connaitre la température de I'objet, il est nécessaire d’estimer les
deux derniers termes, ce qui est un probleme complexe. Il se simplifie nettement
dans le cas ou l'objet est opaque (7 = 0) ce qui est souvent le cas. Il faut alors
connaitre I’émissivité de 1'objet et la température ambiante pour remonter a la
température de 'objet. Deux situations se présentent alors :

— la température de 1'objet est trés supérieure a celle de 'ambiante (ce qui est
rarement le cas) alors les perturbations liées aux réflexions sont négligeables et
la connaissance de I’émissivité suffit ;

— la température de I'objet est proche de celle de ambiante (ce qui est souvent
le cas) ou tres inférieure, les réflexions ne sont pas négligeables, il faut donc
connaitre I’émissivité de I'objet et la température ambiante avec précision.

Dans le dernier cas, le terme de rayonnement propre de l'objet est entaché d'une
erreur provenant des réflexions des autres objets. On cherche donc a minimiser ces
réflexions en maximisant 1’émissivité de ’objet. Pour cela, on applique générale-
ment & la surface des échantillons une peinture noire & haute émissivité (entre 0.92
et 0.95). Dans le cas des élastomeéres, 'émissivité mesurée est de 1'ordre de 0.98
(Le Saux, 2010), valeur obtenue pour une multitude de matériaux élastomeres. Nos
matériaux sont presque équivalents a des corps noirs, ils seront donc considérés
comme tels dans la suite.

Caractéristiques de la caméra infrarouge utilisée

La caméra infrarouge utilisée dans ces travaux est une caméra FLIR Systems
SCT600 dont les caractéristiques sont données dans le Tableau 2.2 puis détaillées.

— le détecteur a pour réle d’absorber et de convertir le flux rayonnant incident
en une tension dont la valeur est proportionnelle au flux. Il contient également
I'interface de lecture, ici par CMOS, c’est-a-dire que chaque pixel possede sa
téte de lecture;

— les détecteurs sont sensibles sur une bande spectrale comprise entre 3.4 et 5.1um ;
— FPA (Focal Plane Array) correspond a la taille de la matrice de détecteurs ;
— le pitch est l'intervalle entre deux détecteurs;

— le bloc de refroidissement permet de maintenir la matrice de détecteurs a une
température optimale au regard de sa détectivité (ici 77K) ;

— connaissant la capacité de stockage d’un détecteur, la taille d’'un détecteur et
la plage de température sur laquelle on souhaite travailler, on ajuste le temps
d’intégration de fagon a visualiser les objets sans atteindre la saturation ;
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Caractéristiques Valeur
détecteur InSb photonique
bande spectrale 3.4-5.1 pm

FPA 640x512 pixels
Pitch 15 pm

unité de refroidissement stirling
fréquence d’acquisition 1 - 100Hz (pleine fenétre)
capacité de stockage d’un détecteur 6.5 millions d’e™
temps d’intégration 200ns - 20ms
NETD 20mK

Tableau 2.2 — Caractéristiques de la caméra infrarouge SC7600

caractéristiques 50mm G1 G3
résolution spatiale [pm)] 100 15 5
bande spectrale [pm)] 3.5-5 3.7-515 35-5
distance focale 1.5m a l'infini  300mm  45mm

Tableau 2.3 — Caractéristiques des objectifs disponibles au LBMS

— le bloc électronique convertit la tension associée a chaque détecteur en un signal
numérique codé sur 14 bits (plage de valeurs entre 0 et 16384) appelé Digital
Level (DL) et dont la valeur est proportionnelle au flux regu par le détecteur;

— NETD (Noise Equivalent Temperature Difference) correspond a la résolution
thermique.

Trois objectifs disponibles au LBMS peuvent étre utilisés sur cette caméra, appelés
50mm, "G1" et "G3". Leurs principales caractéristiques sont données dans le
Tableau 2.3.

Afin de relier les flux rayonnants a la température des objets considérés, la caméra
doit étre calibrée. La calibration dépend de la caméra, de 1'objectif, du temps
d’intégration, du filtre éventuel et des conditions d’essais. Le constructeur propose
une calibration appelée CNUC (Compensated Non Uniformity Correction) 2 points
qui permet d’avoir une résolution thermique de I'ordre de 20mK. Cette calibration
se décompose en deux grandes étapes : la correction de non uniformité et la
conversion des DL en température. La non uniformité se caractérise par un bruit
spatial fixe. Sa correction est linéaire caractérisée par une matrice de gain et une
d’offset, calculées a partir de deux images associées a deux températures distinctes
uniformes (corps noir). La correction n’est donc exacte qu’aux deux températures
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choisies. La regle de conversion DL-température se fait une fois la NUC établie en
identifiant la fonction f telle que T'= f(DL), ou f est généralement un polynome
d’ordre inférieur ou égal a 6. Elle n’est valable que dans les conditions d’essais en
cours (objectif, filtre, temps d’intégration, etc.). La calibration constructeur est
tres rapide a mettre en ceuvre puisqu’elle est stockée dans la RAM de la caméra et
appliquée en temps réel. Dans notre étude, nous souhaitons d’une part améliorer
la résolution thermique et d’autre part donner du sens a la valeur d'un pixel. Pour
cela, nous avons mis en place une calibration pixel-a-pixel, tenant compte de la
température interne de la caméra.

La calibration est réalisée avec un corps noir HGN DCN1000 N4 dont 1’émissivité
est de 0.98 4+ 0.02 et la stabilité thermique est de + 0.02°K. Chaque pixel de la
matrice de détecteur a son propre polynome reliant la température au digital level
tel que :

T<Z7j) = Z Oan,m(ivj)'[Tcam - Tcoam]m DL(Z,])” (23)

n=0 Lm=

ot Y, est la température interne de référence de la caméra, ici prise & 30°C, Troom
est la température interne actuelle de la caméra, DL le digital level correspondant
a la mesure brute et a,,,, les coefficients du polynéme. Ainsi chaque polynéme a
quinze coefficients. Ils sont identifiés grace a des séries d’images correspondant
a différentes températures de corps noir espacées régulierement entre 15°C et
40°C, et pour plusieurs températures internes de la caméra, comprises entre 24°C
(obtenue quand la caméra vient juste d’étre mise en marche) et 36°C (obtenue
apres plusieurs heures). Chacune de ces séries est une moyenne temporelle sur 50
images de fagon a réduire le bruit temporel. Dans ce cas, la correction de la non
uniformité et la conversion DL-température sont effectuées en une seule étape.
Apres ces identifications, les pixels défectueux sont détectés. Le critere utilisé est
basé sur la valeur du terme constant des polynémes ag (i, 7). La valeur moyenne
sur 'ensemble de la matrice de détecteurs mean(aop) est évaluée, ainsi que 'écart
type std(agp). Si la valeur de la constante ag pour le pixel (¢, j) n’est pas comprise
dans l'intervalle [mean(agp) - 2std(aop) ; mean(agp) + 2std(ap)] alors le pixel
est considéré défectueux et sa température est remplacée par la valeur d’'un de
ses voisins non défectueux, selon un algorithme classiquement utilisé. Grace a
cette calibration la résolution thermique est de 10mK en mesure différentielle et la
valeur de chaque pixel a du sens.

Les résultats obtenus avec cette calibration sont illustrés sur les figures suivantes :
la Figure 2.11 représente la matrice de différence de température obtenue a partir
des images pour le corps noir a 30°C et a 24°C, la Figure 2.12 a) représente une
mesure de 'écart a la valeur et la Figure 2.12 b) I’histogramme des valeurs dont
I'écart type donne la résolution thermique (NETD).
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Figure 2.11 — Matrice de différence de température obtenue apres calibration
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Cette calibration a été réalisée par Vincent Le Saux pour les trois objectifs dispo-
nibles et sera systématiquement utilisée pour ’ensemble des mesures infrarouges
présentées dans ce document.

2.1.5 Caractérisation mécanique et en fatigue
Le LRCCP réalise une partie de la caractérisation physique et mécanique, no-
tamment :
— les mesures de dureté shore A ;
— les essais de traction uniaxiale a rupture;
— les essais de déchirement (selon la norme [SO34-1) ;
— les mesures de masse volumique ;
— les mesures de chaleur massique par DSC;
— les mesures de conductivité thermique.

Notons ici que les essais de déchirement sont réalisés sur des éprouvettes angulaires
non entaillées. La valeur fournie par le LRCCP correspond a la force nécessaire pour
rompre I'éprouvette divisée par I’épaisseur. Elle n’est donc pas relative a une énergie.

TBVC réalise systématiquement sur chaque matériau plusieurs essais de caracté-
risation :

— la courbe de Woéhler a 20°C et I'analyse a la loupe binoculaire des facies de rupture
associés. La courbe de Wohler est réalisée sur 4 a 5 niveaux de déformation, et
avec b éprouvettes par niveaux. De plus la fréquence de sollicitation est ajustée de
fagon a avoir un auto-échauffement constant en peau quel que soit le niveau de
déformation.

— une analyse statistique de la dispersion en fatigue;

— une caractérisation en quasi-statique permettant l'identification d’un modele de
Mooney-Rivlin ;

— la caractérisation des propriétés dynamiques (modules et angle de perte).

Les caractérisations en fatigue sont réalisées avec des éprouvettes diabolo appelées
AE2 et dont la géométrie est donnée en Figure 2.13. Cette géométrie d’éprouvette
est choisie pour plusieurs raisons :

— il est possible de réaliser des essais a hautes fréquences (supérieure & 10Hz) tout en
limitant I’auto-échauffement de par son faible diametre. Les niveaux de température
atteints restent faibles (limités a 5°C en peau) ce qui permet de négliger le couplage
a la température ;

— la zone d’amorcgage est maitrisée et localisée dans la zone de section la plus faible;
— le procédé de fabrication est représentatif des pieces industrielles;

— la géométrie permet de réaliser des sollicitations en traction, compression et torsion
ainsi que des sollicitations multiaxiales combinées ;

61



Chapitre 2. Techniques expérimentales — Matériaux — Procédés

Figure 2.13 — Géométrie de I'éprouvette AE2

— les gradients de déformation induits par la géométrie de I’éprouvette permettent
une analyse extrémement riche du point de vue mécanique, thermique et de
I’endommagement.
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Composant NRO NR20-N550 NR43-N550 NR58-N550
(phr) (phr) (phr) (phr)
NR (SMR 5 CV 60) 100 100 100 100
N550 0 20 43 58
Nytex 820 0 3 3 3
oxyde de zinc ) ) ) )
soufre (80%) 2.25 2.25 2.25 2.25
acide stéarique 2 2 2 2
CBS (80%) 3.125 3.125 3.125 3.125
IPPD 1 1 1 1
T™Q 1 1 1 1

Tableau 2.4 — Mélanges NR - variation du taux de noir de carbone

2.2 Formulation et procédés

L’objectif est d’étudier I'influence de la formulation sur la tenue en fatigue. Comme
nous 'avons vu dans le chapitre précédent, il existe une infinité d’élastomeres formulés.
Le but est donc de proposer des formulations simplifiées mais représentatives des
mélanges industriels, ainsi que des procédures de mélangeage et de cuisson optimisées
vis-a-vis de propriétés industrielles standard.

2.2.1 Formulation

L’ensemble des matériaux sont nommés avec la nomenclature suivante : GommeCBphr-
CBtype, ou Gomme fait référence au type de gomme (NR ou SBR dans notre cas),
CBphr correspond a la quantité de noir de carbone et CBtype au type de noir de
carbone utilisé. Ceux sont les composants que 1’on fait varier dans les formulations
étudiées (Tableaux 2.4, 2.5 et 2.6).

Notons que dans les formulations soufre (80%) et CBS (80%) signifient que les
composants sont purs a 80% car ils sont encapsulés par un produit de conditionne-
ment.

Les types de noir de carbone sont choisis de fagcon a avoir une large gamme de
diametre et de surfaces spécifiques, et présentant des structures élevées et basses.
Pour le NR50-N772, le taux est ajusté a 50phr pour avoir une dureté semblable aux
autres mélanges NR43.

2.2.2 Meélangeage

L’objectif est d’obtenir des mélanges aussi bien dispersés que possible. Le mélan-
geage est réalisé a 'TFOCA de Nantes. La procédure de mélangeage a été élaborée
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Composant NR43-N220 NR43-N326 NR43-N375 NR50-N772
(phr) (phr) (phr) (phr)

NR (SMR 5 CV 60) 100 100 100 100

noir de carbone N220 N326 N375 N772 (50phr)

Nytex 820 3 3 3 3

oxyde de zinc ) ) ) d

soufre (80%) 2.25 2.25 2.25 2.25

acide stéarique 2 2 2 2

CBS (80%) 3.125 3.125 3.125 3.125

IPPD 1 1 1 1

TMQ 1 1 1 1

Tableau 2.5 — Mélanges NR - variation du type de noir de carbone

Composant SBR0O SBR20-N550 SBR43-N550 SBRJ58-N550

(phr) (phr) (phr) (phr)
SBR 1723 137.5 137.5 137.5 137.5
N550 0 20 43 58
Nytex 820 0 3 3 3
oxyde de zinc ) ) ) )
soufre (80%) 2.25 2.25 2.25 2.25
acide stéarique 2 2 2 2
CBS (80%) 3.125 3.125 3.125 3.125
IPPD 1 1 1 1
T™Q 1 1 1 1

Tableau 2.6 — Mélanges SBR - variation du taux de noir de carbone

sur la base des protocoles industriels utilisés par TBVC. Pour chaque mélange, on
prépare entre six et huit batchs, en 3 étapes : une premiere passe sur mélangeur
interne, puis une passe sur mélangeur a cylindres et enfin une étape de blendage sur
un mélangeur a cylindres de plus grande capacité.

a Mélangeage en mélangeur interne

Lors de cette phase de mélangeage, I’ensemble des composants de la formulation
sont introduits dans le mélangeur interne (Figure 2.14), a ’exception d’une partie du
systeme de vulcanisation (soufre et CBS). En effet, 'augmentation de température
sur les mélanges les plus chargés devient suffisante pour amorcer la réaction si la
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N° Phases Durée [s] Pression [bar]
1 Introduction élastomere 15/20 0

2 Plastification 30 2

3 Introduction des charges 15/20 0

4 Mélangeage 10 2.5

) Mélangeage 1 160 4.5

6 Nettoyage 20 0

7 Mélangeage 2 30 4.5

8 Déchargement 0

Tableau 2.7 — Procédure en mélangeur interne

totalité du systeme de vulcanisation est présent. Pour uniformiser la fabrication
des mélanges, ils sont tous accélérés lors de la deuxieme passe sur mélangeur
a cylindres. Le Tableau 2.7 donne les phases dans le mélangeur interne, et la
Figure 2.15 est un exemple de suivi des différents parametres durant le mélangeage.
Notons que la vitesse et I’écartement des rotors sont fixes tout au long de la
procédure (vitesse de 4rpm et écartement de 5mm).

Figure 2.14 — Mélangeur interne de 'IFOCA Nantes

Une étude a été menée sur l'influence des durées de mélangeage 1 et 2 ainsi que
du nettoyage. Les conclusions sont :

— I’absence de phase de nettoyage et de mélangeage 2 dégrade la dispersion du
mélange ;
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Figure 2.15 — Exemple de courbes obtenues au cours du mélangeage

— une durée de mélangeage 1 inférieure a 160s, soit avant la détection du BIT
dégrade la dispersion du mélange. Le noir de carbone n’est pas totalement
incorporé a 1’élastomere ;

— une durée de mélangeage 1 supérieure a 190s n’améliore pas la dispersion ;

— une détection automatique du BIT n’a pas d’influence sur la qualité du mélange ;

— une durée de mélangeage 2 supérieure a 30 secondes n’améliore pas la dispersion.
Le protocole décrit au Tableau 2.7 est appliqué a ’ensemble des mélanges réalisés.

Accélération sur mélangeur a cylindres

L’étape d’accélération sur mélangeur a cylindres (Figure 2.16) permet d’incorporer
et de distribuer le systeme de vulcanisation, soufre et CBS, au mélange. Le mélange
est d’abord manchonné (c’est-a-dire passé entre les cylindres) et la température
mesurée avant d’introduire le systeme de vulcanisation. Huit coupes sont réalisées
durant huit minutes de mélangeage. La vitesse des cylindres est fixée a 9m/min et
la température a 40°C. Le Tableau 2.8 donne les parametres de cette phase.

Ce protocole est appliqué a ’ensemble des mélanges.

Blendage sur mélangeur a cylindres

Lors de la fabrication des mélanges a base de SBR, le LRCCP a constaté une
dispersion non négligeable des propriétés rhéologiques d'un batch a 'autre, et au
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Figure 2.16 — Mélangeur a cylindres de 'TFOCA Nantes

Action Temps Ecartement
des rotors
[mm]
Manchonnage 4.5
Controle de température 10s 4.5
Introduction du systeme de 4.5
vulcanisation
3min 6.5
3min 15s 4.5
8 coupes dmin 2.5
Evacuation 8min 4.5

Tableau 2.8 — Procédure sur mélangeur a cylindre
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sein d’'un méme batch. Afin d’homogénéiser les mélanges crus, on ajoute une étape
de blendage qui consiste a reprendre 1’ensemble des batchs d'un méme mélange
sur un mélangeur a cylindres de plus grande capacité. Cette étape est appliquée a
I’ensemble des mélanges réalisés a l'exception du NR5H8-N5H50 qui avait déja été
réalisé et qui ne présentait pas de dispersion anormale.

2.2.3 Injection et cuisson

Dans le but d’optimiser les durées de vulcanisation des éprouvettes AE2 et AE42,
elles sont déterminées par le LRCCP avec le logiciel VULCA, qui utilise le modele
d'Isayev (Isayev, 1987) permettant de prédire les cinétiques de vulcanisation, et
tenant compte de la diffusion de la chaleur a cceur.

Pour cela, les parametres du modele d’Isayef sont d’abord identifiés sur la base
des données rhéométriques a différentes températures. La Figure 2.17 est un exemple
de courbes rhéométriques obtenues a 165°C sur le NRO, NR20-N550 et NR43-N550.
Les conditions de simulation sont les suivantes :

— pendant la phase de moulage, la température du moule est imposée constante
a 165°C et la température initiale du mélange est fixée a 110°C au moment de
I'injection (vérifiée a posteriori lors du moulage). On ne tient pas compte des
inserts métalliques sur lesquels les éprouvettes sont adhérisées ;

— pendant la phase de refroidissement, la température "loin" du moule est fixée a
20°C, et le coefficient d’échange convectif h & 15W.m 2. K~!. L ’évolution de la
température en peau a la sortie du moule a été mesurée et comparée avec succes a
celle prédite par VULCA avec ces hypotheses.

La détermination des durées de moulage est alors basée sur deux calculs :

— un premier calcul simule le moulage pendant un temps long, permettant d’atteindre
un taux de vulcanisation supérieur a 98% dans tout 1’échantillon ;

— un second calcul, en deux temps, simule ’extraction de I’échantillon a un instant
donné afin que la phase de refroidissement qui suit conduise a un taux de vulca-
nisation supérieur & 98% a cceur. Ce calcul permet de tenir compte de 'inertie
thermique de I’échantillon qui finit de vulcaniser a cceur apres éjection, et de
limiter I’éventuelle réversion en peau (bien que celle-ci ne soit pas modélisée). Pour
cela, le taux de vulcanisation est contrdlé en peau, au contact des parois du moule,
et a coeur au point le plus éloigné des parois.

Par exemple, pour une cuisson a 165°C du le NR43-N550, le calcul donne une durée
de moulage avant éjection de 350s. La Figure 2.18 représente le taux de vulcanisation
a t=350s au moment de I'éjection et a t=3000s en fin de vulcanisation.

La cuisson des éprouvettes AE2 est réalisée a 165°C pour tous les mélanges et
I’ensemble des éprouvettes sont réalisées a TBVC.
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Figure 2.17 — Courbes rhéométriques a 165°C sur le NRO, NR20-N550 et NR43-N550
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Figure 2.18 — Taux de vulcanisation a t=350s (a gauche) et t=3000s (a droite)

2.3 Propriétés des matériaux étudiés

Cette section résume les propriétés de base des matériaux une fois mis en ceuvre.

Les propriétés mécaniques, physiques et les analyses Dipergrader sont réalisées au
LRCCP. Les courbes de Woéhler sont réalisées par TBVC.

2.3.1 Propriétés mécaniques

Les Tableaux 2.9, 2.10 et 2.11 donnent quelques propriétés mécaniques des diffé-
rents mélanges analysés, et les Figures 2.19, 2.20 et 2.21 représentent les courbes de
traction uniaxiale. Les déformations et contraintes a rupture sont les déformations et
contraintes nominales et la notation E100 (respectivement E200 et E300) correspond
a la contrainte nominale pour une déformation nominale de 100%, (respectivement

200% et 300%).
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Propriétés NRO NR20-N550 NR43-N550 NR58-N550
shore A 42.5 51.1 62.5 -
déformation a rupture [%] 545 571 485 402
contrainte a rupture [MPa] 15.8 23.7 24.7 24.6
E100 [MPa] 1.1 15 3.3 5.6
E200 [MPa] 1.8 3.4 8.3 13.4
E300 [MPa] 2.8 6.5 14.2 19.8
déchirement [kN/m] 28.6 36.7 50.3 53.2

Tableau 2.9 — Propriétés mécaniques des mélanges NR a différents taux de noir de
carbone

Comme attendu, on peut constater que :
— la dureté shore A augmente avec le taux de noir de carbone;

— la dureté shore A augmente avec le pouvoir renforgant du noir de carbone (N220
> N375 > N326 > N550 > N772);

— pour une gomme et un type de noir de carbone donnés, en-dessous du seuil de
percolation mécanique, les propriétés a rupture augmentent avec le taux de noir
de carbone, au-dessus elles diminuent quand le taux de noir de carbone augmente ;

? Y

— les propriétés a rupture augmentent avec le pouvoir renforcant du noir de carbone.
Seul le NR43-N326 ne se classe pas "bien" dans la mesure ou c’est le mélange qui
a les meilleures propriétés a rupture alors qu’il devrait se classer a priori entre le
NR32-N375 et le NR43-N550;

— le déchirement augmente avec le taux de noir de carbone;
— le déchirement augmente avec le pouvoir renforcant du noir de carbone;

— les mélanges a matrice SBR sont plus souples que ceux a matrice NR (a taux de
noir de carbone égal, pour une méme déformation nominale la contrainte nominale
est toujours inférieure, et le déchirement plus faible).

2.3.2 Propriétés physiques

Les Tableaux 2.12, 2.13 et 2.14 donnent quelques propriétés physiques utilisées
par la suite.

2.3.3 Propriétés de dispersion

La dispersion est évaluée sur chaque mélange par des mesures Dispergrader
réalisées au LRCCP. Les échantillons sont prélevés sur des plots DRC, et les résultats
sont moyennés sur trois mesures (Tableaux 2.15, 2.16 et 2.17).
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Propriétés NR43-N220 NR43-N326 NR43-N375 NRS50-N772
shore A 69 63.0 65.3 61.2
déformation a rupture [%)] 531 583 448 A77
contrainte a rupture [MPa)] 27.7 30.2 25.4 23.5
E100 [MPa] 2.5 2.3 2.7 2.6
E200 [MPa] 6.3 5.3 7.4 6.6
E300 [MPa] 11.8 10.4 14.0 12.2
déchirement [kN/m] 121.8 63.4 74.1 45.1
Tableau 2.10 — Propriétés mécaniques des mélanges NR a différents types de noir de
carbone
Propriétés SBR0O SBR20-N550 SBR43-N550 SBR58-N550
déformation a rupture [%)] 348 524 712 642
contrainte a rupture [MPa] 1.2 6.0 16.2 17.2
E100 [MPa] 0.5 0.8 1.1 1.5
E200 [MPa] 0.8 1.3 2.4 4.0
E300 [MPa] 1.0 2.3 7.2 4.6
déchirement [kN/m)] 9.4 20.4 27.7 34.0

Tableau 2.11 — Propriétés mécaniques des mélanges SBR a différents taux de noir de

carbone
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Figure 2.19 — Traction uniaxiale des mélanges NR a différents taux de noir de carbone
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Figure 2.21 — Traction uniaxiale des mélanges SBR a différents taux de noir de
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2.3. Propriétés des matériaux étudiés

Propriétés NRO NR20-N550 NR43-N550 NR58-N550
masse volumique [kg.m~=3]  0.970 1.036 1.107 1.140
conductivité thermique a 0.150 0.193 0.280 0.227
23°C [W.m LK™

chaleur massique a 25°C 1.51 1.68 1.52 1.52
[J.g7 K™

chaleur massique a 160°C 1.92 2.13 1.93 2.99
[J.g K™

Tableau 2.12 — Propriétés physiques des mélanges NR a différents taux de noir de
carbone

Propriétés NR43-N220 NR43-N326 NR43-N375 NR50-N772
masse volumique 1.103 1.102 1.099 1.125
[kg.m™3]

conductivité ther- 0.255 0.242 0.253 0.264
mique a  23°C

(W1 K™

chaleur massique a 1.57 1.54 1.42 1.49
25°C [J.g7 LK™

chaleur massique a 1.95 1.88 1.82 1.67

160°C [J.g~1.K™1]

Tableau 2.13 — Propriétés physiques des mélanges NR a différents types de noir de
carbone

Propriétés SBR0O SBR20-N550 SBR43-N550 SBRS58-N550
masse volumique 0.973 1.028 1.085 1.117
[kg.m™ 3]

conductivité ther- 0.166 0.203 0.249 0.277
mique a  23°C

[W.m— LK™

chaleur massique a  1.88 1.55 1.64 1.61
25°C [J.g L. K™

chaleur massique a  2.19 1.96 1.98 1.91

160°C [J.g~1. K]

Tableau 2.14 — Propriétés physiques des mélanges SBR a différents taux de noir de
carbone

73



Chapitre 2. Techniques expérimentales — Matériaux — Procédés

Propriétés NRO NR20-N550 NR43-N550 NR58-N550
X 11.0 8.0 8.0 7.6
Y 10.0 9.9 9.9 9.9
surface blanche [%] 0.1 1.2 1.3 0.6
diametre moyen [pm] 7.0 7.5 7.8 10.1
diametre maximum [pm] 17 43 40 32
7 (%] 99.8 96.7 96.3 98.4

Tableau 2.15 — Dispersion des mélanges NR a différents taux de noir de carbone

Propriétés NR43-N220 NR43-N326 NR43-N375 NR50-N772
X 6.8 8.0 8.1 8.6
Y 9.9 10.0 10.0 10.0
surface blanche [%)] 1.3 1.1 0.9 1.0
diametre moyen [ym)] 9.5 7.8 7.4 7.2
diametre maximum [pm] 34 32 34 29
Z %] 96.2 97.0 97.4 97.3

Tableau 2.16 — Dispersion des mélanges NR a différents types de noir de carbone

Propriétés SBR0O SBR20-N550 SBR43-N550 SBRS58-N550
X 9.1 6.3 7.2 7.6
Y 10.0 9.7 9.9 10.0
surface blanche [%] 0.22 2.33 0.92 0.35
diametre moyen [pm] 12 9.3 9.5 9.9
diametre maximum [pm] 46 46 52 29
7 [%] 99.4 93.4 97.4 99.0

Tableau 2.17 — Dispersion des mélanges SBR a différents taux de noir de carbone
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2.3. Propriétés des matériaux étudiés

Ces premieres analyses montrent que tous les mélanges sont tres bien dispersés.
Quelques remarques peuvent étre faites :

— pour les mélanges NR-N550 a différents taux de noir de carbone, il n’y a pas
de différence notable sur la qualité de la dispersion. La Figure 2.22 représente
I’évolution du nombre d’agglomérats en fonction de leur taille et montre une
diminution du nombre d’agglomérats inférieurs a 15um dans le cas du NR58-N550.
Ce résultat est cohérent avec le fait que plus le mélange est chargé mieux il est
dispersé ;

— pour les mélanges SBR-N550, comme attendu, plus le mélange est chargé mieux il
est dispersé;

a taux de noir de carbone égal, on constate que le SBRO et le SBR20-N550 sont
moins bien dispersés que le NRO et le NR20-N550, alors que pour les mélanges a
43 et 58phr de noir de carbone, la différence de dispersion est négligeable ;

les mélanges NR43 a différents types de noir de carbone ont des états de dispersion
tres comparables. Avec ces résultats et la Figure 2.23 il reste difficile de les classer.
Toutefois, le NR43-N772 semble étre le mieux dispersé et les NR43-N220 et NR43-
N326 les moins bien dispersés. Ce classement était attendu dans la mesure ou les
noirs de carbone se dispersent mieux s’ils sont grossiers et de haute structure que
s’ils sont fins ou de basse structure.

80
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Figure 2.22 — Analyse Dipergrader des mélanges NR a différents taux de noir de
carbone

2.3.4 Courbes de Wohler

Les courbes de Wohler ont toutes été réalisées par TBVC (Figures 2.24, 2.25 et
2.26). Une premiére observation des courbes de fatigue montre que :
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Figure 2.23 — Analyse Dipergrader des mélanges NR a différents types de noir de
carbone

— pour les mélanges NR, une augmentation du taux de noir de carbone décale les
courbes vers la gauche (dans le diagramme "nombre de cycles - déformation prin-
cipale maximale") ce qui était attendu puisqu’a déformation donnée la contrainte
maximale et ’énergie élastique augmentent avec le taux de noir de carbone;

— pour les mélanges NR et SBR, la dispersion des résultats diminue quand le taux
de noir de carbone augmente ;

— pour les mélanges NR et SBR, la dispersion des résultats diminue quand le niveau
de déformation augmente ;

— les résultats sur les mélanges SBR sont beaucoup plus dispersés que ceux sur les
mélanges NR ;

— le type de noir de carbone a un impact qui peut étre marqué sur les courbes de

Wohler.
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Figure 2.24 — Courbes de Wohler des mélanges NR a différents taux de noir de
carbone

2.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les différentes techniques expérimentales
utilisées par la suite ainsi que les formulations des matériaux étudiés et les procédures
de mélangeage et de cuisson. Nous avons également détaillé les résultats issus des
caractérisations industrielles standard sur les propriétés mécaniques, physiques, de
dispersion et les propriétés en fatigue des matériaux.

La Figure 2.27 schématise les données issues de ce chapitre et les objectifs des
chapitres suivants. Ce chapitre a donc permis de décrire les données d’entrée :

— la géométrie de I'éprouvette utilisée (AE2);

— les procédures de mélangeage et de cuisson retenues;
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Figure 2.25 — Courbes de Wohler des mélanges NR a différents types de noir de
carbone
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Figure 2.26 — Courbes de Woéhler des mélanges SBR a différents taux de noir de
carbone

— les formulations des matériaux étudiés;
— les conditions des chargement pour les essais de fatigue.

L’ensemble de ces données (cadre noir) confére des propriétés de dispersion des
charges, (évaluées au Dispergrader), et donc des sites potentiels d’amorgage de
fissures de fatigue, ainsi que des champs mécaniques (cadre vert).

La combinaison de ces éléments génere 'activation de sites d’amorcage. L uti-
lisation de la micro-tomographie aux rayons-X et de la microscopie électronique a
balayage va nous permettre de localiser les sites d’amorcage activés et de décrire les
mécanismes et scénarios d’endommagement. C’est 'objet du Chapitre 3 (cadre tirets
rouges).
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agglomérat de noir de carbone (cadre ligne rouge).

fatigue (cadre tirets-points rouges).

Afin de comprendre les mécanismes dissipatifs associés a ’amorcage, nous déve-
lopperons, au Chapitre 4, un protocole de mesures thermographiques a 1’échelle de
la microstructure permettant d’accéder aux gradients d’énergie dissipée autour d’un

Enfin, ce protocole sera utilisé au Chapitre 5 a I’échelle mésoscopique pour
I'application d'un critere énergétique visant la prédiction rapide des propriétés en
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Figure 2.27 — Logigramme bilan des données d’entrée et des objectifs des chapitres

suivants.
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CHAPITRE

3

Description des mécanismes et
des scénarios de ruine

Ce chapitre présente les résultats relatifs aux observations des mécanismes et
des scénarios d’endommagement par fatigue. La premiere partie est un état de
l’art synthétique des mécanismes d’endommagement en fatigue dans les matériaux
¢lastomeres. La deuzieme partie décrit les protocoles d’étude des essais de fatigue
interrompus et définit le vocabulaire utilisé par la suite. Les observations de [’en-
dommagement nous permettent d’établir les scénarios de ruine et de décrire les sites
d’amorcage de fissures. Ceci est l'objet de la troisieme partie. Nous verrons que le
scénario de ruine dépend principalement de la nature de la gomme (NR ou SBR)
mais également du taux de noir de carbone et du niveau de déformation. Cela nous
permettra d’interpréter la dispersion des résultats de fatigue. Nous verrons également
que, dans notre cas, les sites d’amorcage sont localisés au voisinage de la peau et
peuvent étre de natures différentes, menant a des mécanismes distincts. Dans la
quatriéeme partie, nous nous focalisons sur les matrices NR et nous proposons, sur
la base des observations MEB, deux types de mécanismes d’amorcage de fissures
sur des défauts inclusionnaires : un premier cas relatif aux agglomérats de noir
de carbone, et un second cas relatif aur oxydes de zinc. Enfin, la cinquiéme partie
est une syntheése de ces observations permettant de caractériser les mécanismes et
scénarios d’endommagement par fatigue.
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Chapitre 3. Description des mécanismes et des scénarios de ruine

3.1 Etat de ’art : ’endommagement en fatigue

Dans cette partie nous présentons les principaux résultats de la littérature sur
I’endommagement en fatigue des élastomeres. Pour cela, trois points nous paraissent
essentiels :

— décrire des sites d’amorcage : ou sont-ils localisés 7 Quelle est leur nature ? Quels
sont les mécanismes associés ?

— caractériser la population : mono ou multi amorcage ? Quelle est son évolution au
cours de la durée de vie?

— définir le scénario d’endommagement : par quoi la ruine est-elle pilotée ? Quel est
le ratio amorgage/propagation ?

Sur ces trois points, nous cherchons également a savoir quelle est 'influence de
la formulation. Nous distinguerons d’abord les formulations a base de caoutchouc
naturel puis celles a base d’élastomeres synthétiques.

3.1.1 Les sites d’amorcage

Dans le cas des NR, plusieurs auteurs s’accordent sur le fait que les sites d’amor-
cage par fatigue sont localisés en surface et sub-surface (Le Cam, 2005), (Bennani,
2006), (Le Saux, 2010). Par ailleurs, Legorju Jago et Bathias (2002) montrent que
dans le cas d'une forte pression hydrostatique, les fissures apparaissent dans tout le
volume et pas uniquement en surface.

Dans la majorité des cas, ces sites sont des inclusions, qui peuvent étre de différentes
natures : des agglomérats de silice (Bennani, 2006) ou de noir de carbone (Saintier
et al., 2006), (Le Cam et al., 2013) en fonction de la charge renforgante, ou des oxydes
(Le Cam, 2005), (Saintier et al., 2006). Les tailles recensées sont tres variables, allant
de 5 a 200um pour les oxydes et les agglomérats de silice, et de 100 a 400um pour les
agglomérats de noir de carbone. Les oxydes de zinc semblent jouer un role prédomi-
nant d’apreés Legorju Jago (2007). Notons toutefois que dans leur cas, les formulations
indiquent des quantités de 10phr de ZnO, donc tres supérieures a celles habituelle-
ment rencontrées dans les mélanges industriels qui sont aujourd’hui inférieures a 5phr.

Dans le cas des élastomeres synthétiques, Le Cam (2005) montre que I"amorcage
sur un SBR se fait aussi bien en surface que dans le volume, sans influence du
niveau de sollicitation. L’étude des sites d’amorcage ne permet pas de déceler la
présence d’une hétérogénéité de microstructure, 'auteur postule que le défaut est
une zone survulcanisée de 200 & 300um. Hainsworth (2007) montre que, sur une
éprouvette en silicone, la fissure s’amorce sur un défaut de surface dii au procédé
de découpe jet d’eau générant localement une concentration de contrainte. Le Saux
(2010) étudie un CR et montre que les sites d’amorgage apparaissent dans tout le
volume et sont générés par des agglomérats de silice. Poisson (2012) étudie également
un CR et montre que la rupture est due a une fissure amorcant sur le plan de joint
de I’éprouvette. Enfin, Legorju Jago et Bathias (2002) montrent que comme pour
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un NR, dans un SBR I'amorcage a lieu dans tout le volume dans le cas d’une forte
pression hydrostatique.

3.1.2 La population de défauts

Les données statistiques sur la population de défauts sont rares dans la littérature,
seules les études de Le Saux (2010), Le Saux et al. (2010a) et Marco et al. (2013) en
utilisent ce qui leur permet de caractériser la population de défauts. Ils montrent
notamment que, dans le cas du CR, 'endommagement apparait rapidement dans tout
le volume, et que la densité volumique de défauts dépend du niveau de déformation
et se stabilise deés 10% de la durée de vie. Dans le cas du NR, ils montrent que la
densité volumique de défauts continue a croitre au cours de 'essai de fatigue. Donc
dans les deux cas, la population est de type multi-amorcage dépendant du niveau de
déformation. En revanche, dans le cas du CR elle ne dépend pas du nombre de cycles
alors que dans le cas du NR elle en dépend. L’explication proposée par Marco et al.
(2013) est la suivante : dans le cas du CR, le matériau n’étant pas optimisé pour la
fatigue, il présente de "grosses" inclusions de silice, ’amorcage est donc piloté par
la microstructure. Les sites s’activent tres t6t dans tout le volume. Dans le cas du
NR, optimisé pour la fatigue, les inclusions sont plus petites, ’amorcage est donc
principalement piloté par les champs mécaniques. Les sites s’activent uniquement
en peau, la ou les grandeurs mécaniques sont les plus séveres, et tout au long de la
durée de vie. Le scénario d’endommagement est donc différent. La localisation des
sites d’amorcage est toujours liée aux champs mécaniques, mais dans le cas présent,
Ieffet est accentué par la géométrie de I’éprouvette AE2.

3.1.3 Le scénario de ruine

Comme nous venons de le voir, le scénario de ruine dépend de la nature de
I’élastomere. Si le scénario de ruine du NR difféere de celui du CR dans la mesure
ou la population de défauts ne se stabilise pas, pour les deux matériaux, la ruine
est essentiellement pilotée par la phase de propagation, puisque dans les deux cas
'amorgage a lieu tres tot. C’est aussi ce qui est mis en évidence par Bennani (2006),
Le Cam (2005) et Saintier et al. (2006) qui montrent que sur un NR I'amorcage a
lieu des les premiers cycles et 75% a 80% de la durée de vie correspond a une phase
de micro-propagation d’une fissure de quelques centaines de microns a une fissure
de 1mm. Hainsworth (2007) et Legorju Jago (2007) s’accordent également sur le
fait que sur un NR de nouvelles fissures (ou cavités) apparaissent tout au long de la
durée de vie.

Dans le cas d'un silicone, Hainsworth (2007) montre que la fissure s’amorce
apres 75% de la durée de vie moyenne et qu’au-dela de 80% de la durée de vie,
d’autres fissures s’amorcent en surface, sur des défauts dus au procédé, mais ne se
propagent pas. Dans le cas d'un SBR, les faciés de rupture étudiés par Le Cam (2005)
montrent une propagation en deux étapes : une phase de propagation lente ou le
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facies est rugueux suivie d’'une phase de propagation rapide et instable. Ainsi des
la premiére fissure amorcée, la propagation rapide ne laisse pas le temps a d’autres
sites d’amorcage de s’activer. Dans ces cas, la ruine est essentiellement pilotée par le
nombre de cycles a I’amorcage.

Ces différences de scénarios d’endommagement peuvent notamment s’expliquer

par les propriétés en fissuration. En effet, le NR a la particularité de cristalliser sous
sollicitation (Toki et al., 2000), (Chenal et al., 2007) ce qui lui confére une excellente
tenue a la fissuration, avec une chute de la vitesse de propagation (Bathias et al.,
1998) et le phénomene de bifurcation de fissures (Busfield et al., 1999), (Saintier,
2001). Cela laisse alors le temps a de nombreux sites d’amorcage de s’activer. En
effet, les facies de rupture associés sont tres rugueux (Kim et Jeong, 2005), (Le
Cam, 2005), (Bennani, 2006) ce qui plaide en faveur d’un multi-amorgage et d’une
propagation lente. L’étude des fonds de fissures met également en évidence la présence
de ligaments (Le Cam et al., 2004), (Bennani, 2006), (Beurrot et al., 2010) et d’une
zone cristallisée (Rublon, 2014).
Dans le cas du CR le scénario de ruine peut également s’expliquer par le phénomene
de renforcement. En effet, le CR cristallise sous sollicitation, donc une fois les sites
d’amorgage activés sur les "grosses" inclusions, la propagation est relativement lente
ce qui laisse le temps a I’ensemble des cavités de se propager progressivement.

3.1.4 Meécanismes d’amorcgage

La littérature met en avant trois mécanismes distincts d’amorcage de fissure
autour d’une inclusion, tous rencontrés dans le cas du CR chargé de silice étudié par
Le Saux (2010) :

— la cavitation entre deux (ou plus) inclusions tres proches (Figure 3.1a));
— la rupture de I'inclusion (Figure 3.1b));
— Dapparition de cavités aux poles d’une inclusion (Figure 3.1c)).

Le mécanisme de cavitation entre deux inclusions proches est également rencontré
par Le Cam et al. (2004) et Legorju Jago (2007) dans du NR chargé au noir de
carbone. Les cavités sont orientées suivant la direction de chargement associée a la
déformation principale maximale, et peuvent apparaitre quelle que soit la nature des
inclusions.

La rupture d’une inclusion a lieu sur des agglomérats de noir de carbone de taille
treés importante (entre 200 et 400um) (Le Cam et al., 2013) mais également sur des
inclusions de silice qui peuvent étre de petite taille (5um) (Bennani, 2006).

L’apparition de cavités polaires a lieu généralement sur des inclusions isolées, soit par
décohésion entre la matrice et 'inclusion, soit par cavitation aux poéles. Le mécanisme
dépend de la nature de 'inclusion, décohésion dans le cas d’inclusions de types SiOs
et CaCOj3 (Saintier et al., 2006) et cavitation dans le cas d'un agglomérat de noir de
carbone (Saintier et al., 2006), (Le Cam et al., 2013). Saintier et al. (2006) montrent
également que la contrainte de cavitation dépend de la forme de 'inclusion et de son
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(b) rupture des inclusions

(c) cavités polaires

Figure 3.1 — Mécanismes d’amorgage rencontrés dans la littérature, (tirée de (Le
Saux, 2010)).

module et Le Cam et al. (2013) ajoutent que dans ce cas, I'agglomérat est recouvert
de gomme liée.

En 1983, Gent et Park (1983) menent une étude expérimentale afin de caractériser
les mécanismes d’amorgage autour d’une inclusion rigide sphérique. Ils étudient
notamment l'influence de l'interface inclusion-matrice, la taille de l'inclusion et
I'interaction entre deux inclusions. Pour cela ils utilisent cing types de matrices
toutes transparentes, ce qui permet une observation directe des phénomenes. Les
inclusions rigides sphériques sont des billes de verre, dont le diametre varie entre
60 et 500um. Elles sont préalablement traitées afin d’obtenir différentes qualités
d’interface avec les matrices, et placées au centre de I’éprouvette de fagon a pouvoir
négliger tout effet de bord. Notons ici que la cohésion des billes de verre est parfaite.
Les résultats sont les suivants :

a) Inclusion isolée et interface forte
Le mécanisme d’amorcage se fait par la formation d’une cavité a 'un des pdles de
I'inclusion dans la direction de traction, a partir d’un certain niveau de contrainte.
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Au cours du chargement, la cavité croit et d’autres se forment toujours dans le
sens de traction, jusqu’a rupture de I’éprouvette (Figure 3.2 a)).

b) Inclusion isolée et interface faible
La formation de cavité apparait pour des niveaux de déformation plus faibles que
dans le cas d’une interface forte. Elle est suivie d’une décohésion soudaine et la
rupture est brutale (Figure 3.2 b)).

c¢) Inclusion isolée sans interface
La fissure s’amorce tres tot (pour des niveaux de déformation tres faibles) par
une décohésion soudaine a 1'un des podles. La rupture est brutale (Figure 3.2 c)).

d) Deux inclusions alignées dans le sens de traction
On observe d’abord la formation de petites cavités au niveau des poles "internes',
et ce pour une contrainte critique inférieure au cas d’une inclusion isolée. En
augmentant la contrainte, une large cavité apparait soudainement entre les deux
inclusions. Elle croit doucement jusqu’a dépasser 'intervalle des inclusions puis
mene a la rupture brutale de I'éprouvette (Figure 3.2 d)).

Gent et Park (1983) montrent également que les contraintes de décohésion et
de cavitation augmentent quand le diameétre de I'inclusion diminue. Cette étude a
permis une analyse fine des mécanismes d’amorcage, toutefois il ne s’agit pas de
sollicitations en fatigue, ce qui peut avoir une influence sur les mécanismes observés.

3.1.5 Bilan

Le Tableau 3.1 permet de synthétiser les différentes réponses obtenues puis de
dégager les questions ouvertes et les objectifs du chapitre.

Notons que la localisation dépend essentiellement de la géométrie de I’éprouvette
et des conditions de chargement, il est donc difficile de classer ce point par type de
matrice.

La littérature permet de mettre en évidence 'influence de la nature de I’élastomere
sur le scénario d’endommagement et la nécessité d’avoir des données statistiques
permettant notamment de répondre aux questions suivantes :

— quelle est I'influence du niveau de sollicitation sur les sites d’amorgage, la population
de défauts et le scénario d’endommagement ?

— Quelle est l'influence du taux et du type de charge sur les sites d’amorcage, la
population de défauts et le scénario d’endommagement, ?

— Quelle est 'influence de la nature de 'inclusion sur le mécanisme d’amorgage ?

Ce sont les questions auxquelles nous tenterons de répondre dans ce chapitre. L’ob-
jectif est donc de générer une base de données statistiques permettant de caractériser
une population de défauts et de définir le scénario d’endommagement en fonction de
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matrice——

inclusion ——.

Sens de

®

traction | |
v £=78% £=87% £=95%
a) €=0% _ Formation d’une Croissance des Croissance des
Situation initiale cavité au péle cavités et formation cavités et formation
de nouvelles de nouvelles
; T
matrice ——>
inclusion 77. @
Sens de
traction I
v £=67% £=70% £=70%
b) £=0% Formation de Décohésion brutale Rupture
Situation initiale cavités aux péles
T
matrice——>
inclusion ——. @
Sens de
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v £=25% £=52% £=87%
C) E=0% Décohésion brutale Décohésion a Rupture
Situation initiale au péle l'autre péle
, I
matrice ——>
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Inclusion 2 ——. 6
Sens de
traction |
v £=17% £=20% £= A%
£=0% Formation de Grande cavité Propagation puis
d) Situation initiale cavités aux péles rupture brutale

« internes »

Figure 3.2 — Mécanismes d’amorgage proposés par (Gent et Park, 1983) : a) Inclusion
isolée et interface forte, b) Inclusion isolée et interface faible, ¢) Inclusion isolée sans

interface, d) Deux inclusions alignées dans le sens de traction.
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autres

Caractéristiques CR NR synthétiques

Localisation des sites

, dépend de la géométrie de 1’éprouvette et des condi-
d’amorcage

tions de chargement
défauts dus au

Nature des sites . . . .
inclusions inclusions process

d’amorcage
MONO-amorgage
multi-amorcage  multi-amorcage

Population de defauts sans stabilisation avec stabilisation

amorgage  pré-

coce, piloté par amorcage tardif,
la propagation propagation ra-
relativement pide

lente

amorcgage  pré-
coce, piloté par
la propagation
lente

Scénario de ruine

Tableau 3.1 — Synthese des réponses apportées par I’étude bibliographique.

la formulation et du niveau de déformation. Pour cela, nous utilisons les éprouvettes
AE2 qui sont représentatives du process avec une population d’inclusions (distri-
bution spatiale et dispersion en taille) donnée (Chapitre 2) et pour lesquelles nous
connaissons les propriétés en fatigue (courbes de Wéhler). De plus, les gradients
de déformation induits par la géométrie de ’éprouvette permettent une analyse de
I’endommagement extrémement riche.
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3.2 Protocoles d’étude

Dans cette partie nous présentons d’abord les deux protocoles d’étude utilisés
puis nous définissons le vocabulaire employé par la suite afin d’éviter toute ambiguité.

3.2.1 Protocole 1

Le premier protocole consiste a suivre I'endommagement d’une éprouvette donnée
au cours d'un essai de fatigue. Pour cela, ’essai de fatigue est interrompu a intervalle
régulier et, a chaque interruption, ’éprouvette est observée au micro-tomographe
et au MEB (Figure 3.3). De fagon a rendre les cavités visibles, les éprouvettes
sont étirées de 3mm (ce qui correspond & une déformation principale maximale
de 49.4% en peau au niveau de la section centrale) lors des observations MEB et
tomographiques. L’avantage de ce protocole est qu’il permet de suivre I’évolution
de 'endommagement et celle d'une fissure donnée au cours d’un chargement de
fatigue. Cependant, les observations MEB et tomographiques peuvent générer un
endommagement parasite difficile a quantifier.

NR43-N550
250

o Essais de fatigue

© Valeurs moyennes

200 \—Courbe de Wohler stat
150 > |
100 4\777\ ;

S

50

Déformation principale maximale [%]

1000 10 000 100 000 1000000 10000000
Nombre de cycles a initiation

Figure 3.3 — Principe du protocole 1.

Ce protocole a été appliqué & 100% de déformation sur les NR20-N550, NR43-N550
et NR58-N550 et & 150% de déformation sur le SBR43-N550.

3.2.2 Protocole 2

Dans le but d’avoir des données statistiques, un second protocole est mis en place.
Il consiste a observer un groupe d’éprouvettes, une par niveau de déformation et
pourcentage de durée de vie donnés. Nous fixons trois niveaux de déformation (60%,
100% et 200%) et trois pourcentages de durée de vie (20%, 40% et 60%) évalués par
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rapport a la durée de vie moyenne pour chaque niveau de déformation (Figure 3.4).
L’avantage de ce protocole est d'une part de s’abstraire de 'endommagement généré
par le MEB ou le tomographe puisque les éprouvettes ne sont pas recyclées apres les
observations, et d’autre part d’avoir des données statistiques.

NR43-N550
250

o Essais de fatigue
© Valeurs moyennes
—~Courbe de Wohler stat

200 ——>—>—>C

150

100

Déformation principale maximale [%]

50
20%-40 % - 60 % Ni
0
1000 10 000 100000 1000000 10000000

Nombre de cycles a initiation

Figure 3.4 — Principe du protocole 2.

Nous verrons que les observations tomographiques issues du protocole 1 ainsi
que les observations des facies de rupture montrent que I'endommagement apparait
essentiellement au voisinage de la surface. Les observations menées lors du protocole
2 sont donc réalisées uniquement au MEB.

Les éprouvettes sont toujours étirées de 3mm grace a des barrettes en PMMA
transparentes aux rayons X. Une méthodologie d’observation a été mise en place et
appliquée systématiquement.

a Définition de la zone observée

La zone observée est la zone centrale de ’éprouvette, limitée a une hauteur de
3.75mm, en position étirée (Figure 3.5 a)).

Afin de pouvoir mettre en évidence une éventuelle influence de l'injection sur la
symétrie des phénomenes, I’éprouvette est divisée en quatre quarts, représentés en
vue de dessus en Figure 3.5 b). La notation est la suivante :

— PL1 (Parting Line 1 plan de joint) : quart contenant, au centre, le plan de joint
c6té point d’injection;
— PL2 : quart contenant, au centre, le plan de joint opposé au point d’injection ;

— PL1-PL2 : quart ayant PL1 a gauche et PL2 a droite, en regardant 1’éprouvette
de face;
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— PL2-PL1 : quart ayant PL2 a gauche et PL1 a droite.

De fagon a éviter les doublons, chaque quart est observé sur une longueur latérale
apparente de 6.9mm, correspondant a un angle de 90° (Figure 3.5 ¢) et d)).
Afin de mettre en évidence une éventuelle influence de la déformation locale, la
zone d’étude est divisée en cinq tranches de 0.75mm de hauteur, centrées sur la
tranche 1 comme le montre la Figure 3.6 a). Ainsi, la tranche 1 correspond a une
déformation locale équivalente a la déformation macroscopique appliquée, et les
tranches 2-2" et 3-3’ correspondent a des déformations locales inférieures, évaluées
par un calcul éléments finis.

Enfin, pour avoir un protocole de mesure répétable, chaque tranche est divisée
en 7 zones (de hauteur 0.75mm et de longueur Imm environ, numérotées de
gauche a droite comme le montre la Figure 3.6 b)) pour lesquelles une image de
référence est prise. Cette image de référence correspond a un zoom de X130. Nous
recensons ici ’ensemble des fissures ayant une longueur en surface supérieure a 5pm.

h=3.75mm

b)

L=6.9mm

L=6.9mm h=3.75mm

d)

Figure 3.5 — Définition de la zone observée.

b Analyse des fissures

Les fissures supérieures a 5um sont analysées et répertoriées de la fagon suivante :

— identification de I’éprouvette : matériau, déformation macroscopique et pour-
centage de durée de vie;
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tranche 3’ 3’1 3-2 3-3 34 35 3'-6 3'-7

tranche 2’ I
— tranche 1 11112 113114115116 17
tranche 2 2-112-212-312-412.512-6'2.7

tranche 3
a) b)

Figure 3.6 — Définition des tranches et des images de référence.

— identification de la zone : le quart (PL1, PL2, PL1-PL2 ou PL2-PL1), la tranche
et donc la déformation locale correspondante ;

— identification de la localisation : sur le plan de joint ou hors plan de joint (Figure
3.7);

— identification de la nature du site d’amorcage : avec ou sans inclusion visible,
dont la nature est identifiée par analyse EDS;

— mesure de la taille de I'inclusion et de la longueur de la fissure;

— identification du "stade", défini dans la partie 3.4.

fissureau
plande joint

N fissure hors
plan de joint plan de joint

M 8848 NR43-ZOE48

Figure 3.7 — Localisation, au plan de joint et hors plan de joint.

Ce protocole a été appliqué sur les matériaux NR43 pour les différents types de
noir de carbone selon le Tableau 3.2. L’analyse d’une éprouvette (correspondant &
une croix dans le tableau) nécessite environ deux jours. Ces observations ont permis
de générer une base de données dynamique sous Excel, mise en place par Simon
Noizet lors de son stage.

3.2.3 Vocabulaire

L’objectif de cette section est de définir le vocabulaire utilisé par la suite afin
d’éviter toute ambigiiité sur les termes employés.

— matrice : matériau considéré homogene constitué de la gomme renforcée par les
agrégats de noir de carbone inférieurs a 0.5um. Cette valeur est fixée en fonction
de la résolution du MEB et de la taille des inclusions recensées. De plus, nous
avons vu au Chapitre 1 que la taille des agrégats de noir de carbone était définie
comme comprise entre 100 et 500nm ;
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e[%] %N; N220 N326 N375 N550 N772

20 X

60 40

60

20

100 40
60

20

200 40
60

SRl
SRl
SRl
SRl

SRR el s

Tableau 3.2 — Application du protocole 2 sur les matériaux NR43 pour différents
types de noir de carbone. Pour plus de lisibilité, les matériaux sont ici désignés par
leur type de noir de carbone.

inclusion : hétérogénéité de microstructure supérieure a 0.5um. Les inclusions
peuvent étre de natures différentes ;

agglomérat de noir de carbone : inclusion de noir de carbone;

site d’amorcage : site a 'origine de 1'ouverture d’une cavité. Un site d’amorcage
peut étre uniquement activé, c’est-a-dire qu’il génere 'ouverture d’une cavité sans
générer de fissure de fatigue avec propagation ;

défaut : cavité supérieure a Spum ;

surface : par le terme "surface" de I’éprouvette on désigne la surface et la sub-surface
correspondant a une épaisseur de 0.5mm environ ;

grandeur macroscopique : associée au déplacement imposé ;

grandeur locale : associée a la tranche considérée ;

grandeur microscopique : associée au site d’amorgage ;

scénario d’endommagement : relatif a la population de défauts menant a la ruine;
mécanismes d’endommagement : relatif a un site d’amorcage ;

Ni : nombre de cycles correspondant au critere de fin de vie de TBVC, c’est-a-dire
a I""initiation" d’une fissure de 2mm. A ne pas confondre avec le nombre de cycles
nécessaire a 'amorcgage d’une cavité par exemple ;

propagation : associée a la propagation de fissures "microscopiques’, mesurant de
quelques microns a 2mm, taille critique correspondant au critére de fin de vie.
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3.3 Scénarios de ruine et sites d’amorcage

Les essais de fatigue, ’analyse des facies de rupture faite par TBVC ainsi que
I’application des protocoles 1 et 2 nous permettent d'une part de dégager les scénarios
de ruine des différents matériaux étudiés et d’autre part de décrire les sites d’amorcage
des fissures de fatigue. La premiere section présente les scénarios de ruine des
matériaux a matrice SBR et NR et propose une interprétation des résultats de
fatigue présentés au Chapitre 2 (section 2.3.4). La seconde section décrit les sites
d’amorgage, en se focalisant sur les sites de nature inclusionnaire.

3.3.1 Scénarios de ruine

L’objectif ici est de mettre en avant le scénario menant a la ruine de 1’éprouvette
grace a 'analyse des facies de rupture a la loupe binoculaire faite par TBVC et aux
observations relatives aux protocoles 1 et 2.

3.3.1.1 Cas des matrices SBR

a Analyse globale

Dans le cas des matériaux a matrice SBR, 'analyse des facies de rupture met
en avant une rupture due a une fissure partant au plan de joint (c’est-a-dire
sur un défaut géométrique dii au plan de joint), quels que soient le niveau de
déformation et le taux de noir de carbone. Cette tendance est confirmée par 1'essai
de fatigue interrompu tous les 10 000 cycles mené sur le SBR43-N550 (protocole
1). En effet, aucune cavité n’est détectée (pour la résolution du tomographe,
soit 8um) jusqu’a I'amorgage et la propagation rapide d’une fissure unique au
plan de joint, menant a la rupture finale de I’éprouvette. Le scénario de ruine est
donc de type mono-amorcage sur un accident géométrique avec propagation rapide.

Une premiére observation des courbes de Wohler des matériaux SBR (Chapitre 2,
section 2.3.4) montre une tres forte dispersion des résultats de fatigue. Ce résultat
peut étre interprété de la maniére suivante.

La durée de vie peut étre divisée en deux phases : I'amorcage et la propagation.

La propagation est pilotée par la matrice (matériau considéré comme homogene)
donc cette phase dépend peu de la localisation de 'amorcage et est peu dispersée.
Nous pouvons alors considérer que pour un niveau de déformation donné, le nombre
de cycles de la phase de propagation est constant. Dans le cas des matériaux SBR,
la phase de propagation semble négligeable devant celle d’amorgage. En effet,
le suivi de l'effort au cours d'un essai de fatigue montre une chute tres brutale
(Figure 3.8) et 'essai de fatigue interrompu a 150% de déformation montre que
la fissure s’amorce entre 50 000 et 60 000 cycles pour une durée de vie d’environ
60 000 cycles (aucun défaut n’est détecté a 50 000 cycles, et a 60 000 cycles il
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existe une fissure d’environ 2mm correspondant donc au critere de fin de vie de
TBVC (Figure 3.9)). De plus, des essais de fatigue & 250% de déformation suivis
par caméra infrarouge permettent de détecter 'amorcage d’une fissure et montrent
que la phase de propagation correspond a moins de 20% de la durée de vie totale.
La durée de vie des matériaux SBR semble donc essentiellement pilotée par le
nombre de cycles de la phase d’amorcage.

100

—SBR43-N550: €=150%
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Figure 3.8 — Evolution de la force maximale au cours d’un essai de fatigue sur du
SBR43-N550 a 150% de déformation.

Figure 3.9 — Image tomographique a 50 000 cycles a gauche et 60 000 cycles a droite.

L’amorgage est piloté par I'activation des sites d’amorcage. Dans le cas des SBR,
il s’agit d'un accident géométrique lié au plan de joint. L’amorcage dépend alors
fortement de la criticité des accidents géométriques, ce qui induit la dispersion
observée. Ainsi, dans le cas d’'une éprouvette présentant un accident géométrique
au plan de joint avec une criticité élevée, 'amorcage est précoce, donc la rupture
aussi. Dans le cas d'une éprouvette présentant un accident géométrique au plan
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de joint avec une faible criticité, I’amorcage est tardif, donc la rupture aussi.

Les courbes de Wohler montrent également que la dispersion des résultats tend a
diminuer quand le niveau de déformation augmente. Ce résultat est explicable par
I’hypothese suivante.

La ruine, notée A, ,ine, dépend donc de la criticité de I'accident géométrique, notée
C,., de la déformation, notée ¢, et éventuellement d’autres variables, notées x. Nous
pouvons alors écrire :

Aruine = f(OT,é,ZE) (31)

Deux explications sont alors possibles :

— a haut niveau de déformation, I'effet d’entaille est "'gommé" comme le montre la
Figure 3.10. Ainsi, a déformation élevée, la ruine dépend peu de la criticité de
I’accident géométrique, alors qu’a faible déformation elle en dépend fortement.
Le niveau de déformation a donc "plus de poids" que la criticité de 'accident
géométrique, il "efface" alors la spécificité du site et par conséquent la dispersion
des résultats en fatigue;

— a haut niveau de déformation, la phase d’amorcage devient tres courte et la
phase de propagation, qui est plus homogene d'un site a l'autre, a plus de poids
dans la durée de vie qu’a bas niveau de déformation, ce qui réduit la dispersion
des résultats en fatigue.

€=60% €=250%

> > ) )

a) b) a) b)

Figure 3.10 — Effet d’entaille en fonction du niveau de déformation.

La Figure 3.11 schématise cette interprétation en considérant que le nombre de
cycles de la phase de propagation est constant pour un niveau de déformation
donné, et négligeable devant le nombre de cycles nécessaires a l'activation d'un
site d’amorcage. Pour chaque éprouvette, nous définissons un couple [X, O] ou
X correspond au nombre de cycles nécessaires a I’amorcage et O correspond a la
durée de vie associée au critere de TBVC. Nous constatons bien que la dispersion
sur le nombre de cycles nécessaires a 'activation d’un site d’amorcage est tres
importante aux bas niveaux de déformation et qu’elle se réduit nettement en
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Figure 3.11 — Interprétation de la dispersion des résultats de fatigue du SBR43-N550.

augmentant le niveau de déformation.
b Influence du taux de noir de carbone

Le scénario de ruine est le méme quel que soit le taux de noir de carbone pour les
matériaux SBR étudiés, a savoir mono-amorcage sur un accident géométrique lié
au plan de joint avec une propagation rapide.

Par ailleurs, nous constatons que la dispersion des résultats diminue quand le taux
de noir de carbone augmente (Chapitre 2, section 2.3.4). Cela peut s’expliquer
par le fait que la résistance au déchirement des SBR augmente avec le taux de
noir de carbone (Chapitre 2, paragraphe 2.3.1), et que les propriétés en fissuration
des SBR chargés sont meilleures. En effet, des essais de fissuration menés au
LRCCP montrent que les vitesses de propagation des SBR43-N550 et SBR58-N550
sont nettement inférieures a celle du SBR20-N550 (Figure 3.12). Ainsi, la part
respective de 'amorgage par rapport a celle de la propagation diminue ce qui
réduit la dispersion. De plus, nous avons vu au Chapitre 2 (section 2.3.3) que plus
les SBR sont chargés, meilleure est la dispersion du noir de carbone.

3.3.1.2 Cas des matrices NR

a Analyse globale
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Figure 3.12 — Vitesse de propagation des SBR chargés, essais réalisés par le LRCCP.

Dans le cas des matériaux a matrice NR, ’analyse des facies de rupture met en
avant une rupture due a un multi-amorcage, a la fois sur des accidents géométriques
liés au plan de joint et sur des sites d’amorgage hors plan de joint. Cette tendance
est confirmée par les essais de fatigue interrompus (protocoles 1 et 2) qui montrent
de nombreuses fissures localisées en surface (Figure 3.13). Le scénario de ruine est
donc de type multi-amorcage sur des sites de différentes natures.

Figure 3.13 — Visualisation de I’endommagement observé par tomographie sur du
NR43-N550 sollicité a 100% de déformation pendant 100 000 cycles.
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Une premiere observation des courbes de Wohler des matériaux NR montre une
faible dispersion des résultats de fatigue (comparée a celle observée sur les maté-
riaux SBR). Nous gardons les mémes hypotheéses que précédemment, c’est-a-dire
que le nombre de cycles de la phase de propagation est constant pour un niveau
de déformation donné. Dans le cas des matériaux a matrice NR, de nombreux
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sites d’amorcgage s’activent tres tot donc la durée de vie est essentiellement pilotée
par la phase de propagation. En effet, les observations relatives aux protocoles 2
montrent que des sites d’amorcage s’activent des les premiers cycles. Par exemple,
dans le cas du NR43-N550, a 20% de la durée de vie, nous comptons 32 défauts a
60% de déformation, 113 défauts & 100% et 205 défauts & 200%. Nous constatons
aussi que ’évolution de la force au cours d’un essai de fatigue est moins brutale
que dans le cas d'un SBR (Figure 3.14). Ces observations sont en accord avec la
littérature présentée plus haut.

160
—NR43-N550: £€=100%

20% Ni  40% Ni 60% Ni
140

120

100

Force maximale [N]
(1] [+
(=] o

40

20

0 100000 200000 300000

Nombre de cycles [-]

Figure 3.14 — Evolution de la force maximale au cours d’'un essai de fatigue sur du
NR43-N550 & 100% de déformation.

Les observations MEB et tomographiques sur nos matériaux montrent également
que, d'une part, 'amorgage est localisé en surface (aucune cavité n’est détec-
tée dans le volume) et que, d’autre part, le nombre de défauts augmente tout
au long de la durée de vie, avec coalescence de certaines fissures (Figure 3.15).
L’amorcgage semble donc piloté par les champs mécaniques car les matériaux
sont tres bien dispersés et présentent tres peu de gros agglomérats (Chapitre 2,
paragraphe 2.3.3). En effet, comme le montre la Figure 3.16 les champs méca-
niques de I'éprouvette AE2 sont tres hétérogenes ce qui explique la localisation
des sites en peau. Ceci est également en accord avec les résultats de Le Saux (2010).

Comme pour les matériaux SBR, nous observons également une diminution de
la dispersion quand le niveau de déformation augmente. Les deux interprétations
proposées dans le cas des SBR restent valables, a savoir que 'effet d’entaille est
gommé a haut niveau de déformation et que la part de cycles associée a la phase de
propagation est plus importante a haut niveau qu’a bas niveau de déformation. Par
ailleurs, I'analyse des facies de rupture montre qu’aux bas niveaux de déformation,
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Figure 3.15 — a) Evolution du nombre de défauts total en fonction du pourcentage
de durée de vie et de la déformation, b) illustration de la coalescence sur une méme
zone a 10 000 cycles d’écart (NR43-N550).
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Figure 3.16 — Champ de déformation principale maximale d’une éprouvette AE2.
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3.3. Scénarios de ruine et sites d’amorcage

la ruine est principalement pilotée par des fissures amorcant au plan de joint. C’est
également ce qui est mis en évidence par le protocole 2. Sur le NR43-N550, a 60%
de déformation, de nombreux sites d’amorcage sont activés, cependant seuls ceux
correspondant a des accidents géométriques liés au plan de joint donnent lieu a
la propagation d’une fissure (Figure 3.17). En effet, a 60% de déformation, les
longueurs des fissures qui s’amorcent hors plan de joint sont négligeables devant
celles qui s’amorcent au plan de joint pour les trois pourcentages de durée de
vie. A 100% de déformation, le plan de joint joue toujours un réle important au
regard de la longueur des fissures (Figure 3.17). Cependant le nombre élevé de
fissures qui s’amorcent hors plan de joint, qui se propagent voire coalescent permet
d"atténuer" son role. A 200% de déformation, les fissures au plan de joint ne sont
plus les plus critiques, surtout au-dela de 40% de la durée de vie.

Une interprétation de ce résultat peut étre proposée en écrivant la probabilité
d’amorcage de la maniére suivante :

Pa = Pplanfdefjomt * ‘/peau X Phorsfplanfdefjoint * Vméca (32)

o0 Ppian—de—joint €st la probabilité volumique d’accidents géométriques (liés au
plan de joint), Vieq, est le volume de la peau, Prors—pian—de—joint €St 1la probabilité
volumique d’inclusions générant des sites d’amorgage hors plan de joint et V6.4 €st
le volume mécanique testé, pouvant mener a I’amorcage d’une cavité. Ce dernier
correspond, par exemple, au volume pour lequel la déformation est supérieure a
une valeur seuil.

A bas niveau de déformation, le volume mécanique testé est faible et la probabilité
volumique d’inclusions générant des sites d’amorgage aussi, la part prépondérante
est donc liée aux accidents géométriques dus au plan de joint.

Les résultats obtenus au Dispergrader (Chapitre 2, section 2.3.3) montrent d’'une
part qu’il y a peu de dispersion sur la taille maximale des inclusions, et d’autre
part que le nombre d’inclusions augmente quand leur taille diminue. Donc en
augmentant le niveau de déformation, la probabilité volumique d’inclusions géné-
rant des sites d’amorcage augmente, ainsi que le volume mécanique testé. La part
prépondérante devient alors celle liée aux sites inclusionnaires.

Il est important de préciser que dans le cas d’'un matériau mal dispersé, 'augmen-
tation du volume testé entrainerait une augmentation de la probabilité de tomber
sur un "gros" agglomérat et donc une augmentation de la dispersion des résultats
en fatigue.

Ainsi, & haut niveau de déformation, le nombre de sites inclusionnaires activés
augmente, le role joué par le plan de joint est alors "atténué' ce qui réduit la
dispersion des résultats de fatigue.

Pour étudier de maniere plus précise I'influence du niveau de déformation, nous
pouvons analyser la population de défauts en fonction de la déformation locale
par tranche. Pour cela, nous tragons un premier graphe représentant la densité
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Figure 3.17 — Nombre et longueur des fissures qui s’amorcent au plan de joint et
hors plan de joint pour le NR43-N550 (avec "Total" le nombre total de défauts et
"PJ" le nombre de défauts au plan de joint).
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3.3. Scénarios de ruine et sites d’amorcage

surfacique de défauts en fonction de la déformation locale pour les trois pourcen-
tages de durée de vie (Figure 3.18a)) et un second graphe représentant la densité
surfacique de défauts en fonction du nombre de cycles pour chaque déformation
locale (Figure 3.18b)). Cela permet d’accéder aux cinétiques de création de défauts
et d’illustrer nettement que :

— le classement des courbes est globalement cohérent sur I’ensemble des 9 éprou-
vettes;

— le niveau de déformation a "plus de poids" que le nombre de cycles, ce qui
conforte les hypothéses précédentes sur I'influence du niveau de déformation.
Ce point sera également utilisé au Chapitre 5.
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Figure 3.18 — a) Evolution de la densité surfacique de défauts en fonction de la
déformation locale pour les trois pourcentages de durée de vie; b) Evolution de
la densité surfacique de défauts en fonction du nombre de cycles pour chaque
déformation locale.

b Influence du taux de noir de carbone

Il faut noter ici que les matériaux NRO, NR20-N550 et NR58-N550 n’ont pas été
étudiés en détail. Toutefois, 'analyse des facies de rupture montre que pour les
matériaux a matrice NR chargés au noir de carbone N550, le scénario de ruine
est de type multi-amorcage. Comme pour les matériaux SBR, nous observons une
diminution de la dispersion quand le taux de noir de carbone augmente (Chapitre
2, section 2.3.4). Cela peut s’expliquer par :

— les meilleures propriétés en fissuration des matériaux NR chargés ;

— plus le taux de noir de carbone augmente, meilleure est sa dispersion;
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— quand le taux de noir de carbone augmente, la densité volumique de sites
potentiels hors plan de joint est plus élevée (et le nombre de sites activés hors
plan de joint augmente) ce qui permet d’atténuer le réle joué par le plan de
joint.

Par ailleurs, notons que le scénario de ruine du NRO s’apparente plutét a celui des

matériaux SBR, de type mono-amorgage sur un accident géométrique lié au plan

de joint.

¢ Influence du type de noir de carbone

Pour les matériaux NR43 avec différents types de noir carbone, le scénario de ruine
est également de type multi-amorgage en surface. Quel que soit le type de noir de
carbone, de nombreux sites d’amorcgage s’activent, au plan de joint et hors plan de
joint, dés 20% de la durée de vie, et le nombre de défauts augmente tout au long
de la durée vie (Figure 3.19). La Figure 3.20 permet de comparer la longueur des
fissures qui s’amorcent hors plan de joint a celle des fissures qui s’amorcent au plan
de joint. Comme pour le NR43-N550, les fissures au plan de joint restent critiques
mais celles qui s’amorcent hors plan de joint participent tout autant a la ruine. Le
scénario de ruine est donc semblable pour les matériaux NR43 a différents types
de noir de carbone dans la mesure ou :

— l'amorgage est localisé en surface au plan de joint;
— I'amorgage est localisé en surface hors plan de joint ;

— le nombre de défauts augmente au cours de la durée de vie.
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Figure 3.19 — Evolution du nombre de défauts total en fonction du pourcentage de
durée de vie pour les NR43 a différents types de noir de carbone.
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Figure 3.20 — Nombre et longueur des fissures qui s’amorcent au plan de joint et
hors plan de joint pour les NR43-N220, NR43-N326, NR43-N375 et NR50-N772.

3.3.1.3 Bilan

Dans le cas des matériaux a matrice SBR, le scénario de ruine est de type mono-
amor¢age sur un accident géométrique lié au plan de joint, avec propagation rapide.
La durée de vie est pilotée par le nombre de cycles nécessaires a ’activation du site
d’amorcage, qui dépend de la criticité de 'accident géométrique et du niveau de
déformation.

La dispersion des résultats de fatigue diminue quand le niveau de déformation
augmente. Ce résultat est explicable par les interprétations suivantes :

— a bas niveau de déformation, la ruine dépend fortement de la criticité de I'accident
géométrique, les résultats de fatigue sont donc tres dispersés. A haut niveau de
déformation, 'effet d’entaille de I'accident géométrique est gommé, ce qui explique
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que la dispersion des résultats diminue;

— a haut niveau de déformation, la part de cycle associée a la phase de propagation
est plus importante.

La dispersion des résultats de fatigue diminue quand le taux de noir de carbone
augmente, ce qui peut étre justifié par :
— une diminution des vitesses de propagation ;

— une amélioration de la dispersion des additifs dans les mélanges.

Dans le cas des matériaux a matrice NR chargés, le scénario de ruine est de type
multi-amorcage en surface, sur des sites localisés au plan de joint et hors plan de
joint et la propagation est lente.

La durée de vie semble essentiellement pilotée par la phase de propagation, les sites
d’amorcage étant activés tres tot, ce qui explique la faible dispersion des résultats de
fatigue.

Quand le niveau de déformation augmente, la dispersion des résultats en fatigue
diminue et des fissures s’amorcant hors plan de joint sur des inclusions menent
également a la ruine. Plusieurs explications sont possibles :

— pour les défauts s’amorcant sur un accident géométrique, comme pour les matériaux
SBR, l'effet d’entaille est gommé a haut niveau de déformation ce qui réduit la
dispersion des résultats en fatigue;

— a bas niveau de déformation, la ruine est pilotée par le plan de joint alors qu’a
haut niveau de déformation, les fissures s’amorcant hors plan de joint menent
également a la ruine et deviennent prépondérantes ;

— a haut niveau de déformation, le volume mécanique testé (pouvant générer 1’acti-
vation d’'un site d’amorgage) et la probabilité volumique d’inclusions générant des
sites d’amorcage augmentent. Le nombre de sites activés augmente ce qui induit
une réduction de la dispersion des résultats en fatigue. La Figure 3.21 schématise
cette interprétation.

La dispersion diminue quand le taux de noir de carbone augmente car :

— les vitesses de propagation diminuent ;

— les mélanges sont mieux dispersés;

— la probabilité volumique d’inclusions générant des sites d’amorcage augmente.

Le type de noir de carbone ne semble pas avoir d’influence sur le scénario de ruine
observé.

Dans cette section nous avons dégagé deux grands types de scénarios de ruine,
fonction principalement de la gomme (NR ou SBR), et mis également en évidence
I'influence du niveau de déformation et du taux de noir de carbone. Le plan de joint
apparait comme un site d’amorgage préférentiel quelle que soit la formulation, mais
dans le cas des matériaux a base de matrice NR, des fissures s’amorcent également
hors plan de joint. Nous cherchons alors a décrire ces sites d’amorgage : ou sont-ils
localisés 7 de quelle nature sont-ils 7 dépendent-ils de la formulation ?
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Figure 3.21 — Population des sites d’amorcage activés en fonction du niveau de
déformation, dans le cas d’'un NR.
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3.3.2 Description des sites d’amorcage

Cette section vise a décrire les sites d’amorcage grace aux observations MEB.
Nous nous limiterons ici aux matériaux NR43 a différents types de noir de carbone
(NR43-N220, NR43-N326, NR43-N375, NR43-N550 et NR50-N772).

3.3.2.1 Limitation aux cas des inclusions et aux mélanges NR

Comme nous 'avons vu dans la section précédente, 'amorcage des fissures de
fatigue est localisé soit au plan de joint sur un accident géométrique, soit hors plan
de joint. L’analyse MEB des fissures hors plan de joint montre que dans la grande
majorité des cas, elles s’amorcent sur une inclusion (Figure 3.22).

ZOkV %258 18@mm @BZ3 NR43-108-4 M B 26%V X568 Senm 9888 NR2O_Z06d

Défaut au plan de joint Défaut hors du plan de joint

Figure 3.22 — Vue d’ensemble des fissures de fatigue et images MEB de défaut au
plan de joint et hors plan de joint.

Les sites d’amorcage générés par des accidents géométriques liés au plan de joint

sont présents quelle que soit la formulation. Nous choisissons alors de centrer 1’étude
sur les sites inclusionnaires et donc sur les mélanges NR.
Les résultats présentés sont issus du protocole 2. Nous avons étudié I'influence du
niveau de déformation pour le NR43-N550 et l'influence de la formulation a 100%
de déformation. Le Tableau 3.2 rappelle les conditions d’application du protocole 2.
Nous présentons en premier lieu les résultats sur les NR43-N550, puis I'influence du
niveau de déformation et I'influence du type de noir de carbone.

3.3.2.2 Distribution spatiale

Nous avons vu dans la section précédente que 'amorcage des fissures est localisé
en surface de I’éprouvette. Nous cherchons maintenant a savoir si I'injection a une
influence sur la distribution spatiale des sites d’amorcage. Pour cela, nous recensons
le nombre de défauts hors plan de joint dans chacun des quarts de I’éprouvette,
d’abord pour le NR43-N550 aux trois niveaux de déformation étudiés (Figure 3.23),
puis pour les quatre autres types de noir de carbone a 100% de déformation (Figure
3.24).
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Figure 3.23 — Nombre de défauts hors plan de joint pour chaque quart de I’éprouvette
pour le NR43-N550 aux trois niveaux de déformation.

Aucune zone préférentielle d’amorcage de fissures ne semble se dégager malgré
certaines disparités marquées d'une croix sur les Figures 3.23 et 3.24. Cela concerne
seulement 3 éprouvettes sur 21. Nous considérons donc que l'injection n’a pas
d’influence sur la distribution spatiale des sites d’amorcgage de fissure.

3.3.2.3 Nature des inclusions

Nous avons vu que 'amorcage des fissures hors plan de joint mettait en jeu des
inclusions. Nous cherchons alors a identifier leur nature et a savoir si le niveau de
déformation, la durée de vie ou le type de noir de carbone ont une influence sur la
nature des inclusions générant des sites d’amorcgage. Pour cela, nous réalisons une
analyse EDS systématique des inclusions nous permettant d’identifier leur nature.
La Figure 3.25 donne le code couleur des différentes natures d’inclusions identifiées,
avec :

— "unidentified" : les inclusions dont la nature n’a pas pu étre clairement identifiée ;

— NVI ("Non Visible Inclusion") : pour les sites d’amorgage ne présentant pas
d’inclusion visible ;
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Figure 3.24 — Nombre de défauts hors plan de joint pour chaque quart de ’éprouvette
pour le NR43-N220, NR43-N326, NR43-N375 et NR50-N772.

— Carbon black : les agglomérats de noir de carbone;

— Carbon black or matrix ? : les inclusions présentant une forte ressemblance a celles
identifiées comme des agglomérats de noir de carbone mais dont ’analyse EDS
équivaut a celle de la matrice;

— 7m0 : inclusion d’oxyde de zinc;

— 7ZnO7? : inclusions présentant une forte ressemblance a celles identifiées comme
des oxydes de zinc mais dont I’analyse EDS n’est pas discriminante (souvent par
manque de signal) ;

— SiO2 : inclusion de silice. La silice n’est pas un composant de la formulation de nos
matériaux, cependant des traces de silice pourraient venir du caoutchouc naturel
(qui présente de nombreuses impuretés qui ne peuvent pas toutes étre éliminées),
du sol (c’est un élément naturellement présent) ou du process (s’il reste des traces
de silice venant d’autres mélanges dans le mélangeur ou la vis d’injection). ;

— CaO : oxyde de calcium, qui peut venir du caoutchouc naturel ou du sol;

— Al-Si-O : cette dénomination désigne un oxyde dont la formule chimique n’est pas
identifiée et qui ne fait pas partie des formulations. Sa présence peut étre due au
caoutchouc naturel et éventuellement aux supports contenant le soufre et le CBS;;
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— Talc : les inclusions de talc peuvent venir du caoutchouc naturel, du sol ou du
process;

— "Other oxides" et "non identified oxides" : inclusion d’oxydes métalliques pas
toujours clairement identifiés, qui peuvent étre notamment des oxydes de fer. Leur
présence peut étre due au caoutchouc naturel ;

— Metal : inclusion métallique (fer, aluminium, cuivre). Leur présence peut s’expliquer
par les phases de transport du caoutchouc naturel ou le procédé de fabrication.

H Unidentified
HNVI
W Carbon black
Carbon black or Matrix ?
B Zn0O
W ZnO?
Sio2
Ca0
m Al-Si-0
Talc
m Other oxides & Non identified oxides
m Metal

Nature of inclusions

Figure 3.25 — Nature des inclusions générant des sites d’amorcage.

a Influence du niveau de déformation pour le NR43-N550

La Figure 3.26 présente les diagrammes associés a la nature des inclusions recensées
sur le NR43-N550 a 60, 100 et 200% de déformation pour les trois pourcentages
de durée de vie cumulés. Nous retrouvons les mémes inclusions dans des propor-
tions similaires a 60 et 100% de déformation. A 200% de déformation, le nombre
de défauts sans inclusion visible augmente considérablement. Ceci est dii & un
endommagement présent uniquement sur I’éprouvette a 60% de durée de vie,
probablement de type vieillissement a ’ozone. Des mesures réalisées par TBVC
montrent qu’il s’agit d’un probléme sur une enceinte li¢ a son moteur électrique.
La Figure 3.27 est une image MEB du type de fissure dii a cet endommagement.
Ainsi, en dehors de cet endommagement di a 1’ozone, le niveau de déformation
n’a pas d’influence sur la nature des inclusions mises en jeu.

Nous souhaitons maintenant savoir ici si la nature de I'inclusion a une influence
sur la criticité de la fissure. Pour cela nous comparons la taille des fissures en
fonction de la taille de I'inclusion mise en jeu pour différentes natures d’inclusions
(Figure 3.28). La droite en rouge correspond aux sites activés ne donnant pas
lieu a la propagation dune fissure puisque la longueur de la fissure est égale a la
taille de I'inclusion. Les fissures critiques sont donc celles dont les longueurs sont
importantes et trés supérieures a la taille de I'inclusion mise en jeu.
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m Unidentified
H NVI
W Carbon black
m Carbon black or Matrix ?
B Zn0O
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M Al-Si-O
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m Other oxides & Non identified oxides NR43-N550_g=60%
m Metal

NR43-N550_€=200% NR43-N550_€=200% sans NVI

Figure 3.26 — Nature des inclusions générant des sites d’amorcage sur le NR43-N550
a trois niveaux de déformation, cumulées pour les trois pourcentages de durée de vie.

X138 18688m

Figure 3.27 — Image MEB des défauts sans inclusions visibles observés a 200% de
déformation et 60% de durée de vie.
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mise en jeu pour les trois niveaux de déformation.
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Nous pouvons constater que pour les trois niveaux de déformation, les agglomérats
de noir de carbone sont les inclusions qui meénent aux fissures les plus importantes
alors que celles amorcant sur d’autres types d’inclusions ne semblent pas se pro-
pager. Ce sont aussi les inclusions les plus grosses. Les agglomérats de noir de
carbone apparaissent donc comme étant des sites d’amorcage pilotant la ruine du

NR43-N550.

b Influence du type de noir de carbone

La Figure 3.29 présente les diagrammes associés a la nature des inclusions recensées
sur les NR43-N220, NR43-N326, NR43-N375 et NR50-N772 & 100% de déformation.
Nous retrouvons les mémes inclusions mais dans des proportions tres différentes
selon le type de noir de carbone. Notons que dans les cas du NR43-N326 et NR43-
N375, le nombre élevé de défauts ne présentant pas d’inclusion visible semble dii
aussi au vieillissement & 'ozone comme observé sur le NR43-N550 a 200% de
déformation et 60% de durée de vie.

Le premier constat est que, pour ces quatre formulations (NR43-N220, NR43-N326,
NR43-N375 et NR50-N772) les inclusions d’oxyde de zinc représentent la majorité
des sites d’amorgage (entre 40 et 65%) alors qu’elles en représentent moins de 10%
dans le cas du NR43-N550. Le deuxieme constat est que le nombre d’agglomérats
de noir de carbone dépend fortement de la formulation. Nous cherchons alors a
savoir quelles sont les inclusions qui pilotent la ruine de ces différents matériaux.
Comme précédemment, nous comparons sur la Figure 3.30 la taille des fissures en
fonction de la taille de I'inclusion mise en jeu pour différentes natures d’inclusions.

Nous pouvons constater que, comme pour le NR43-N550, les agglomérats de noir
de carbone sont des sites d’amorcage de fissures qui se propagent quel que soit le
type de noir de carbone. Toutefois, d’autres types d’inclusions meénent également
a des fissures qui se propagent. Ainsi, la ruine du NR43-N220 semble également
pilotée par les inclusions de AlSiO. Nous examinons alors plus précisément la
composition chimique de ces deux types d’inclusions. Pour cela nous réalisons
avec la sonde EDS; un spectre et deux cartographies pour chaque type d’inclusion,
une de I'inclusion dans son intégrité puis une de l'inclusion que nous avons écra-
sée pour vérifier leur homogénéité. L’analyse des spectres (Figures 3.31 et 3.32)
montre que les deux inclusions sont constituées des mémes éléments mais dans des
proportions différentes. Ces compositions sont confirmées par les cartographies
obtenues (Figures 3.33 et 3.34). Sur les cartographies réalisées sur les inclusions
que nous avons écrasées (Figures 3.35 et 3.36 ou les couleurs correspondent a celles
des Figures 3.33 et 3.34 respectivement), nous retrouvons les mémes éléments et
dans les mémes proportions. Cela tend a montrer que ces inclusions ne sont pas
recouvertes de gomme liée. En effet, si les inclusions étaient recouvertes de gomme
lie, les cartographies EDS réalisées en surface de l'inclusion seraient différentes
de celles réalisées sur 'inclusion écrasée.
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Figure 3.29 — Nature des inclusions générant des sites d’amorcage des NR43-N220,
NR43-N326, NR43-N375 et NR50-N772.
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Figure 3.30 — Longueur des fissures en fonction de la taille et la nature de 'inclusion
mise en jeu pour les NR43-N220, NR43-N326, NR43-N375 et NRHO-N772.

Les agglomérats de noir de carbone et les inclusions de AlSiO sont tous deux de
forme sphérique et composés des mémes éléments chimiques. Cela laisse penser que
les mécanismes d’amorgage associés peuvent étre similaires ce qui explique que les
deux types d’inclusions menent a des fissures qui se propagent. Il est néanmoins
étonnant que le nombre d’inclusions de AlSiO ne soit significatif que dans le
NR43-N220. Sa présence peut étre due aux impuretés du caoutchouc naturel ou
aux supports contenant le soufre et le CBS. Ces composants étant introduits lors
de la deuxieme phase de mélangeage, sur le mélangeur a cylindre, la présence
de AISiO pourrait s’expliquer par un mélangeage insuffisant lors de cette étape.
Toutefois, aucune donnée ne nous permet de comparer la dispersion des mélanges
crus pour justifier cette hypotheése. Une autre hypothese est que la dispersion de
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Figure 3.31 — Spectre EDS obtenu sur un agglomérat de noir de carbone.
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Figure 3.32 — Spectre EDS obtenu sur une inclusion de AlISiO.
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Figure 3.33 — Cartographie EDS obtenue sur un agglomérat de noir de carbone.

Figure 3.34 — Cartographie EDS obtenue sur une inclusion de AlSiO (superposition
des éléments).
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Figure 3.35 — Cartographie EDS obtenue sur un agglomérat de noir de carbone
écrasé.

étain
matrice

inclusion
de AISiO

o 1T = 13 = 7700 X 10pm HT =206V Mag = 2700 X

Figure 3.36 — Cartographie EDS obtenue sur une inclusion de AlSiO écrasée.
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cette "pollution" dépend du type de noir de carbone.

Sur les NR43-N326 et NR43-N375 certaines inclusions de ZnO (ou des inclusions
non identifiées dans le cas du NR43-N326) menent a des fissures critiques. Ces
deux matériaux étant victimes d’un vieillissement a 1’ozone, il est possible que les
fissures critiques amorcées sur du ZnO soient en fait dues a une coalescence de
fissures parasites. Nos données ne nous permettent pas de conclure sur ce point.
La présence de ZnO comme sites d’amorcage de fissures est en accord avec la
littérature (Legorju Jago, 2007), cependant dans nos cas, les fissures ne semblent
pas critiques. Cela pourrait s’expliquer par la quantité de ZnO présente dans les
formulations, nos formulations contenant 5phr de ZnO contre 10phr pour celle de
Legorju Jago (2007), ainsi que par la taille moyenne des inclusions, 10um dans
notre cas, contre 40um d’apres Legorju Jago (2007).

3.3.2.4 Bilan

Dans cette section nous avons montré que les sites d’amorcage de fissures hors
plan de joint sont répartis uniformément en surface de 1’éprouvette sans influence de
I'injection sur la répartition spatiale. Nous avons également mis en évidence que ces
sites d’amorcage mettent en jeu des inclusions de différentes natures. Deux types
d’inclusions semblent jouer un roéle prédominant dans les scénarios d’endommagement
des matériaux a base de matrice NR étudiés :

— les agglomérats de noir de carbone qui sont les inclusions de plus grosse taille et
qui génerent des fissures critiques;

— les inclusions d’oxyde de zinc qui représentent entre 40 et 65% des sites d’amorcage
inclusionnaires dans quatre mélanges sur cinq. Dans la grande majorité des cas,
elles sont de tres petite taille et activent des sites sans qu’il y ait propagation.
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3.4 Meécanismes élémentaires d’amorcage

Dans la partie précédente, nous avons montré que les agglomérats de noir de
carbone et les inclusions d’oxyde de zinc sont les sites privilégiés d’amorcage de
fissures de fatigue sur les matériaux NR43 quel que soit le type de noir de carbone.
Nous avons également mis en évidence que les agglomérats de noir de carbone
génerent des fissures critiques alors que les inclusions d’oxyde de zinc activent de
nombreux sites d’amorcage sans qu’il y ait propagation. Nous cherchons alors a
déterminer le mécanisme d’amorcage associé a ces deux types d’inclusion et a savoir
ce qui pilote 'amorgage : une grandeur mécanique critique et/ou un cumul d’énergie.

3.4.1 Cas des agglomérats de noir de carbone

Les résultats suivants sont relatifs au NR43-N550 pour lequel nous avons le plus
de données statistiques.

D’apres 'analyse des images MEB, le mécanisme élémentaire d’amorgage autour
d’un agglomérat de noir de carbone semble se décomposer en trois stades représentés
en Figure 3.37 :

— stade 1 : décohésion au pole, début de 'amorcgage ;
— stade 2 : ouverture sur les cotés, fin de 'amorcgage ;
— stade 3 : propagation en surface et dans le volume.

Les stades 1 et 2 sont liés a 'amorcage et sont pilotés par I'inclusion et son interface
avec la matrice, alors que le stade 3 est piloté par la matrice sans influence de
I'inclusion. Les défauts en stade 3 font apparaitre des ligaments en fond de fissure, ce
qui est en accord avec la littérature (Beurrot et al., 2010). La Figure 3.38 schématise
ce mécanisme d’amorgage de la situation initiale, ou stade 0, a la propagation.

Les agglomérats de noir de carbone (et les inclusions de AISiO dans le cas du
NR43-N220) sont des inclusions ayant une forte cohésion et de bonnes propriétés
d’interface avec la matrice car les interactions charges/élastomere sont fortes. Le
mécanisme d’amorcage se fait par décohésion ce qui montre que dans ce cas, la
cohésion de I'agglomérat est supérieure a l'interface charge/matrice. Nous remar-
quons également que tous les agglomérats de noir de carbone recensés sont de forme
parfaitement (ou presque) sphérique.

Comme le montre la Figure 3.39, a 100 et 200% de déformation, le pourcentage
de défauts en stade 1 diminue au cours de la durée de vie alors que celui des défauts
en stades 2 et 3 augmentent. (La méme tendance est observée sur les NR43-N220,
NR43-N375 et NR50-N772. Pour le NR43-N326 et pour le NR43-N550 & 60% de
déformation, nous ne disposons pas de suffisamment de données statistiques pour étre
représentatif.) Cette observation permet de valider en partie le mécanisme proposé,
dans la mesure ou ce dernier est progressif, et prouve que les agglomérats de noir de
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18mm

Stade 1 Stade 2 Stade 3
Décohésion au pole Ouverture sur les cotés Propagation en surface et dans le volume

Figure 3.37 — Mécanisme d’amorcage autour d'un agglomérat de noir de carbone.
(Les trois images ne correspondent pas au méme agglomérat de noir de carbone.)
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Stade 0 Décohésion au pdle Ouverture sur les cotés Propagation en surface
Situation initiale et dans le volume

Figure 3.38 — Schéma du mécanisme d’amorgage autour d’'un agglomérat de noir de
carbone.

carbone sont a 'origine de défauts critiques.

Afin de savoir si 'amorgage est piloté par un cumul d’énergie et/ou s’il nécessite
une grandeur mécanique critique, la taille des agglomérats de noir de carbone générant
des sites d’amorcage nous semble étre un bon indicateur. La Figure 3.40 représente
I’évolution de la taille moyenne des agglomérats de noir de carbone pour chaque
stade en fonction de la durée de vie, a 100% et 200% de déformation. Nous pouvons
constater que :

— la taille moyenne des agglomérats de noir de carbone activés augmente avec le
stade : les plus gros agglomérats sont activés plus tot et sont donc, pour un nombre
de cycles donné, a un stade plus avancé;

— a pourcentage de durée de vie donné et pour un stade donné, la taille moyenne des
agglomérats de noir de carbone activés diminue quand la déformation augmente ;
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Figure 3.39 — Pourcentage de défauts aux trois stades en fonction de la durée de vie.

— pour un niveau de déformation donné et pour un stade donné, la taille moyenne
des agglomérats de noir de carbone n’évolue pas de maniere significative avec le
pourcentage de durée de vie. Dans le cas ou 'amorcage nécessiterait un cumul
d’énergie, on aurait pu s’attendre a une diminution de la taille moyenne des
agglomérats dans la mesure ou, en augmentant le nombre de cycles, 1’énergie
cumulée augmente ce qui permettrait d’activer des sites plus petits.

Nous regardons alors I’évolution de la taille minimale (Tableau 3.3). Nous constatons
qu’aux stades 2 et 3, pour une déformation donnée, la taille minimale diminue quand
le pourcentage de durée de vie augmente. Cela tend a prouver que le passage du
stade 1 a 2 puis 2 a 3 nécessite un cumul d’énergie. Par ailleurs, aux stades 2 et 3, a
pourcentage de durée de vie égal, la taille minimale diminue quand la déformation
augmente, ce qui semble plaider en faveur de la nécessité d’une grandeur critique.
Nous remarquons également qu’au stade 1, la taille minimale dépend peu de la
déformation et du pourcentage de durée de vie.

Finalement, les différentes observations tendent a montrer que les différentes
étapes du mécanisme d’amorcage autour d’'un agglomérat de noir de carbone néces-
sitent un cumul d’énergie ainsi qu'une grandeur mécanique critique.

Les agglomérats de noir de carbone étant des sites d’amorcage de fissures critiques,
nous nous demandons s’il existe un lien entre leur taille moyenne et la durée de vie en
fatigue. Nous représentons donc sur la Figure 3.41 la taille moyenne des agglomérats
en fonction de la durée de vie & 100% de déformation (avec les valeurs extrémes), pour
les NR43 a différents types de noir de carbone. Nous pouvons constater que la durée
de vie semble liée a la taille moyenne des agglomérats de noir de carbone générant
des sites d’amorcage, puisque, lorsque la taille moyenne diminue, le nombre de cycles
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mCB_Stagel mCB_Stage2 CB_Stage 3 B CB_Stagel mCB_Stage2 CB_Stage 3
40
=35
E
230
2
5 25
R
]
E1s
g 10
wos
0
20% Ni 40% Ni 60% Ni 80% Ni 20% Ni 40% Ni 60% Ni 80% Ni
100% Strain 100% Strain 100% Strain 100% Strain 200% Strain 200% Strain 200% Strain 200% Strain
NR43-N550_£=100% (167 data) NR43-N550_£=200% (1082 data)

Figure 3.40 — Taille moyenne des agglomérats de noir de carbone par stade en fonction
de la durée de vie.

déformation [%] %N; Tpin S1 [pm] T, S2 [pm] T, S3 [pm)]

20 5.2 16.5 non présent
60 40 6.2 10.2 non présent

60 3.0 3.6 non présent

20 5.1 7.4 41
100 40 4.8 3.5 124

60 5.2 2.7 14.4

20 5.0 3.3 17.3
200 40 5.1 3.2 3.4

60 2.8 1.5 2.0

Tableau 3.3 — Taille minimale (7,,;,) pour chacun des stades (S1, S2 et S3) des
agglomérats de carbone activés en fonction de la déformation et du pourcentage de
durée de vie.

a initiation augmente, et les tendances sont significatives. Ce résultat s’apparente a
celui de Kim et Jeong (2005) qui étudient les propriétés en fatigue de caoutchoucs
naturels chargés de différents types de noir de carbone. Ils analysent la dispersion
des noirs de carbone sur trois zones de Ilmm X Imm divisées en 10 000 cellules. Ils
montrent d’abord que les trois matériaux sont tres bien dispersés puis, ils comptent
le nombre de cellules dans lesquelles ils trouvent des agglomérats compris entre 7
et 20um (Figure 3.42). En utilisant leurs données, nous pouvons alors évaluer un
diametre moyen et le relier aux durées de vie (Figure 3.43). Nous observons que,
la aussi, la durée de vie en fatigue semble liée au diametre moyen des agglomérats
de noir de carbone. En effet, plus les agglomérats de noir de carbone sont petits
plus la durée de vie est longue. Notons que les mélanges utilisés par les auteurs ne
contiennent pas la méme quantité de noir de carbone (NR46-N330, NR54-N650 et
NR90-N990) mais ont les mémes duretés.
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Figure 3.41 — Taille moyenne des agglomérats de noir de carbone en fonction de la
durée de vie pour les 5 types de noirs de carbone étudiés.
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Figure 3.42 — Fréquence des agglomérats de noir de carbone en fonction de leur
diametre (Kim et Jeong, 2005).
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Figure 3.43 — Taille moyenne des agglomérats de noir de carbone en fonction du
nombre de cycles, d’apres les données de Kim et Jeong (2005).

L’analyse des images MEB des défauts générés par des agglomérats de noir

de carbone nous a permis de proposer un mécanisme d’amorcgage en trois étapes :
décohésion a I'un des pdles, ouverture sur les cotés puis propagation en surface et
dans le volume. Chaque étape du mécanisme semble nécessiter un cumul d’énergie.
Enfin, la durée de vie en fatigue parait liée a la taille moyenne des agglomérats de
noir de carbone activés, dans la mesure ou, la durée de vie augmente quand la taille
moyenne des agglomérats de noir de carbone diminue.
Notons que le mécanisme d’amorcage autour d’'une inclusion de AlSiO est de méme
nature. Cela s’explique par sa forme sphérique et sa composition chimique proche
de celle des agglomérats de noir de carbone qui lui confere une forte cohésion et de
bonnes propriétés d’interface avec la matrice.

3.4.2 Cas des inclusions d’oxyde de zinc

Les inclusions d’oxyde de zinc sont a l’origine de nombreux défauts qui, dans
la grande majorité des cas, ne se propagent pas. En effet, en gardant la définition
des trois stades établie précédemment, nous constatons qu’il n’y a pas, ou tres
peu, de défauts en stade 3 et une majorité en stade 1, quel que soit le niveau de
déformation (Figure 3.44) et la formulation (Figure 3.45). Les éprouvettes présentant
un vieillissement a 1’ozone sont marquées par une croix rouge.

L’analyse des images MEB montrent qu’il existe deux mécanismes d’amorcage :

— la rupture de I'inclusion, dans le cas ou I’énergie de cohésion est inférieure a celle
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Figure 3.44 — Nombre de défauts par stade générés par un ZnO, en fonction du
pourcentage de durée de vie et de la déformation sur le NR43-N550.

de l'interface (Figure 3.46 a)) ;

— la décohésion au pole dans le cas ou I'énergie de cohésion est supérieure a celle de
I'interface (Figure 3.46 b) et c)).

Les oxydes de zinc sont des inclusions ayant une faible cohésion et des propriétés
d’interface avec la matrice faibles également. Cela explique que le site d’amorgage
soit activé sans générer de propagation. La Figure 3.47 schématise le mécanisme
d’amorcage autour d’une inclusion d’oxyde de zinc.

Pour le NR43-N550, nous constatons que la taille moyenne des inclusions de ZnO
activées ne dépend pas du nombre de cycles ni du niveau de déformation (Figure
3.48). Cela tend a montrer que 'amorgage ne nécessite pas de cumul d’énergie. S'il
existe une grandeur mécanique critique pour 'amorcage, celle-ci est atteinte des 60%
de déformation puisque la taille moyenne n’évolue pas avec le niveau de déformation,
(& 200% de déformation et 60% de durée de vie, la chute de taille moyenne peut étre
due au vieillissement a 1’ozone). Nous constatons également que la taille moyenne
des ZnO ne dépend pas du type de noir de carbone (Figure 3.49). De plus, elle est
de 'ordre de 7pum donc inférieure a celle des agglomérats de noir de carbone, variant
entre 9 et 17um.
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Figure 3.45 — Nombre de défauts par stade générés par un ZnO, en fonction du
pourcentage de durée de vie et de la déformation sur le NR43-N550.

Figure 3.46 — Amorcage sur un oxyde de zinc, a) par rupture de l'inclusion, b) et ¢)
par décohésion au(x) pole(s).
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Figure 3.47 — Schéma du mécanisme d’amorcage autour d’une inclusion d’oxyde de
zinc.
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Figure 3.48 — Evolution de la taille moyenne des ZnO en fonction de la durée de vie
pour les trois niveaux de déformation sur le NR43-N550.
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Figure 3.49 — Taille moyenne des ZnO en fonction du type de noir de carbone.

La taille des ZnO pourrait expliquer pourquoi, dans quelques cas particuliers,
il y a propagation. Nous examinons donc la taille des ZnO associés aux fissures de
stade 3, uniquement sur les éprouvettes ne présentant pas de vieillissement a ’ozone.
Cela correspond a 3 cas sur I’éprouvette NR43-N220-100% de déformation-60% de
N;, 2 cas sur I'éprouvette NR43-N550-200% de déformation-40% de V;, 1 cas sur
Iéprouvette NR50-N772-100% de déformation-40% de Nj; et 1 cas sur I’éprouvette
NR50-N772-100% de déformation-60% de NV;. Les tailles sont comprises entre 14.6um
et 28.7um, donc supérieures a la moyenne et proches, voire supérieures a celles
évaluées pour les agglomérats de noir de carbone. Cela laisse penser que la taille de
I'inclusion est déterminante pour qu’il y ait propagation. Il est cependant étonnant
que certaines "grosses" inclusions de ZnO (supérieures & 20pum) ne géneérent pas de
fissures qui se propagent. La forme de I'inclusion, dans la mesure ou elle contribue
aux propriétés de 'interface joue probablement aussi un réle important. Enfin, il
peut y avoir compétition avec un autre mécanisme mettant en jeu une inclusion
non visible. L’analyse des images MEB ne nous permet pas de trancher sur ces points.

Bilan :

Les inclusions d’oxyde de zinc ayant une faible énergie de cohésion et des faibles
propriétés d’interface avec la matrice, 'amorgage se fait soit par décohésion au pole
soit par rupture de I'inclusion. Dans la grande majorité des cas, il n'y a pas (ou tres
peu) de propagation de fissure. Nous avons vu que 'amorgage ne dépend pas du
nombre de cycles, ni du niveau de déformation, ni de la taille de 'inclusion. Ces
observations tendent a montrer que 'activation d’un site de ZnO ne nécessite pas
de cumul d’énergie, et qu’a 60% de déformation (valeur de déformation minimale
étudiée) la grandeur mécanique critique est déja atteinte. Le passage en stade 3 et
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donc la propagation de la fissure dans les sept cas recensés pourrait étre directement
lié & la taille de I'inclusion. Cependant cette explication ne semble pas suffisante car
certaines "grosses' inclusions de ZnO ne conduisent pas une fissure qui se propage.
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3.5 Synthese

Nous proposons dans cette partie de synthétiser les mécanismes et scénarios de
ruine observés sur les différents matériaux étudiés.

Dans le cas des matériaux SBR, le scénario de ruine est de type mono-amorgage sur
un accident géométrique lié au plan de joint. La propagation est rapide, notamment
car il ne cristallise pas sous sollicitation. La durée de vie est donc essentiellement
pilotée par le nombre de cycles nécessaire a ’amorcage. La ruine dépend de la
criticité de I'accident géométrique et la forte dispersion des résultats de fatigue peut
s’expliquer par la forte dispersion de la criticité des accidents géométriques liés au
plan de joint.

Quand le niveau de déformation augmente, la dispersion des résultats de fatigue
diminue. Ce résultat peut s’expliquer par les hypotheses suivantes :

— leffet d’entaille est gommé a haut niveau de déformation ;
— la part de la phase propagation par rapport a celle de 'amorgage augmente.

Le niveau de déformation influence donc le scénario d’endommagement.
Quand le taux de noir de carbone augmente, la dispersion des résultats de fatigue
diminue, ce qui peut étre justifié par :

— une diminution des vitesses de propagation quand le taux de noir de carbone
augmente ;

— une amélioration de la dispersion des additifs dans les mélanges.

Le taux de noir de carbone influence donc également le scénario d’endommagement.
Sur ces matériaux, une premiere perspective serait d’étudier précisément les géo-
métries des plans de joint de fagon a remonter a un rayon d’entaille, par exemple,
permettant de juger de la criticité de 'accident géométrique. Cela permettrait de
calculer une déformation locale permettant peut étre de réduire la dispersion des
résultats de fatigue. Il serait également intéressant de comprendre pourquoi on n’ob-
serve pas d’amorcage sur inclusions sur le SBR. Est-ce dii a des meilleures propriétés
d’interface inclusion/matrice ? a une meilleure dispersion des inclusions ?

Dans le cas des matériaux NR, le scénario de ruine est de type multi-amorcage
en surface sur des accidents géométriques liés au plan de joint et sur des inclusions,
et la propagation est lente. La faible dispersion des résultats de fatigue s’explique a
la fois par les bonnes propriétés en propagation et la bonne dispersion des mélanges
qui évite les gros agglomérats.

Le niveau de déformation n’a pas d’influence sur la nature des sites d’amorgage (plan
de joint et inclusions) ni sur leur localisation (surface). Toutefois, & bas niveau de
déformation, la ruine est pilotée par les défauts s’amorcant au plan de joint alors qu’a
haut niveau de déformation, les fissures s’amorcant sur des inclusions participent
également a la ruine. De plus, le nombre de défauts augmente avec le niveau de
déformation. Ce dernier a donc une influence sur la population de défauts et sur le
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scénario d’endommagement qui explique que la dispersion des résultats de fatigue
diminue quand le niveau de déformation augmente.

Pour les NR chargés, le taux de noir de carbone n’a pas d’influence sur la nature des
sites d’amorcage ni sur leur localisation. Cependant, cela influence la population de
défauts : plus le matériau est chargé, plus le nombre de défauts est important. Dans le
cas du NRO (non chargé) le scénario d’endommagement est de type mono-amorgage
donc différent des NR chargés.

Le type de noir de carbone n’a pas d’influence notable sur le scénario d’endommage-
ment ni sur la localisation des défauts. Toutefois, bien que les natures des inclusions
mises en jeu soient les mémes, les proportions varient fortement en fonction du type
de noir de carbone.

L’analyse des sites d’amorcage inclusionnaires montre qu’ils sont de différentes

natures, dont deux types d’inclusions jouent un réle prédominant, les agglomérats
de noir de carbone et les oxydes de zinc.
Les inclusions d’oxyde de zinc représentent pres de 40% des sites d’amorgage pour
quatre formulations sur cing. Ce sont des inclusions a faible cohésion et dont les
propriétés d’interface avec la matrice sont faibles également. L’amorcage se fait par
décohésion ou rupture de l'inclusion et ne semble pas progressif. La taille moyenne
des ZnO n’évolue pas avec le nombre de cycles ni avec le niveau de déformation.
Dans la majorité des cas la cavité créée ne se propage pas. Plusieurs hypotheses
peuvent 'expliquer :

— la taille des inclusions de ZnO qui est en moyenne inférieure a celle des agglomérats
de noir de carbone

— la forme de l'inclusion et les faibles propriétés d’interface ZnO-matrice.

Les agglomérats de noir de carbone de par leur composition chimique et leur forme
sphérique possédent une forte énergie de cohésion et de fortes propriétés d’interface
avec la matrice. Le mécanisme d’amorcage se fait en trois étapes : décohésion a
I'interface, ouverture sur les c6tés puis propagation en surface et dans le volume.
Chaque étape se fait par un mécanisme progressif et ces sites d’amorcage menent
a des fissures critiques. Enfin, a 100% de déformation, pour les matériaux NR43 a
différents types de noir de carbone étudiés, la durée de vie semble liée a la taille
moyenne des agglomérats de noir de carbone générant des sites d’amorcage dans la
mesure ou le nombre de cycles augmente quand la taille moyenne des agglomérats
diminue.

Nous avons donc pu mettre en évidence :

— l'influence du niveau de sollicitation et du taux de charge sur le scénario d’endom-
magement pour les SBR ;

— l'influence du niveau de sollicitation et du taux de charge sur la population de
défauts et le scénario d’endommagement pour les NR;
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— l'influence du type de charges sur la nature des sites d’amorcage et la population
de défauts pour les NR ;

— l'influence de la nature de l'inclusion sur le mécanisme d’amorgage pour les
agglomérats de noir de carbone et les oxydes de zinc.

Sur ce dernier point, I'acces a des données quantitatives a 1’échelle de la mi-
crostructure permettrait de comprendre ces deux mécanismes et quelles sont les
grandeurs qui pilotent la ruine. C’est 'objet du chapitre suivant.
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CHAPITRE

4

Compréhension des
meécanismes : caractérisation
thermomécanique

Dans le chapitre précédent nous avons décrit les mécanismes d’amorcage de
fissures de fatigue observés. Ces fissures s’amorcent sur deux types de sites : les
accidents géométriques générés par le procédé de fabrication et les inclusions. Ces
derniéres peuvent étre de différentes natures et les propriétés de l'inclusion ainsi
que celles de l'interface inclusion-matrice semblent piloter le mécanisme d’amorcage
puis de propagation. Les agglomérats de noir de carbone ont été identifiés comme
étant les inclusions critiques vis-a-vis de la fatigue. En effet ils sont a ['origine de
fissures qui se propagent et menent a la rupture finale. Le Chapitre 3 donne une
bonne description géométrique et statistique des sites d’amorcage, cependant des
données mécaniques quantitatives sont nécessaires pour comprendre quelles sont les
grandeurs qui pilotent la ruine.

1l reste tres difficile d’avoir accés expérimentalement aux déformations locales
a l’échelle microscopique, nous cherchons alors a quantifier les champs d’énergie.
L objectif de ce chapitre est de mettre en place un protocole expérimental permettant
d’obtenir les champs d’énergie dissipée a partir des champs de température mesurés.
Ce protocole sera ensuite appliqué a l’échelle des inclusions afin de décrire les
phénomenes dissipatifs mis en jeu lors de ['amorcage de fissure de fatigue autour
d’agglomérats de noir de carbone. Ce chapitre comprend trois parties. Dans une
premiere partie nous rappelons le cadre théorique permettant l’écriture de [’équation
de la chaleur et les méthodes de résolution existantes. La deuxieme partie présente la
méthode mise en place pour déterminer les champs d’énergie dissipée a partir des
champs de température. La troisieme partie propose une application de cette méthode
a l’échelle des inclusions sur deux cas modéles et plusieurs cas réels, ainsi que des
simulations éléments finis.
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4.1 Prédiction des termes sources

Dans un premier temps, nous présentons le cadre théorique qui permet 1’établis-
sement de I’équation de la chaleur, puis nous rappelons les différentes méthodes de
résolution. Enfin, nous détaillons les difficultés liées a notre étude et la démarche
adoptée.

4.1.1 Cadre théorique

L’évolution de la température des matériaux soumis a une sollicitation mécanique
est un phénomene observé depuis longtemps (Gough, 1805), (Joule, 1859), (Thomson,
1878). Ces variations de température sont dues a des sources de chaleur internes
et dépendent du temps et de l’espace. La réponse thermique d’un matériau, ou
d’une structure, s’avere étre une information tres intéressante pour caractériser son
comportement sous chargement mécanique. Cependant, la température n’est pas
intrinseque au matériau, elle dépend entre autre de la géométrie de I’éprouvette testée,
des conditions aux limites thermiques, et du rapport entre les temps caractéristiques
thermique et mécanique. De plus, les variations de température sont les conséquences
de plusieurs contributions (énergie dissipée, couplages thermomécaniques, etc).

Pour remonter aux phénomenes responsables de ces variations de température,
qui sont pour leur part des variables intrinseques, il est nécessaire d’établir I’équation
de la chaleur qui permet de relier les causes (termes sources) aux conséquences
(variations de température). La stratégie classique repose sur la thermodynamique
des processus irréversibles et sur la méthode de 1’état local (Lemaitre et Chaboche,
2004). Partant des premier et second principes de la thermodynamique, on peut
établir I’équation de la chaleur :

pcT + div(§) = peS,
0*v 0*v

T—— — : ge 4.1
avkaTV’“” 9eedT  © (4.1)

=A T
+r+p o7

ou p est la masse volumique, c la chaleur massique, T la température, ¢ le flux de
chaleur et S; le terme source. Le terme source est classiquement divisé en plusieurs
contributions :

— A la dissipation intrinseque ;

— r la production de chaleur externe et interne provenant de physique non modélisée ;

- pTav aT
thermoelastique) ou W est le potentiel de Helmholtz, V) les variables internes

choisies en fonctions des phénomenes que 1’on souhaite modéliser ;

- pT Bec 8T : £¢ le couplage thermoélastique, otl €€ est une mesure de la partie élastique
des déformations.

Vi les couplages des variables internes & la température (hors couplage
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L’équation 4.1 permet d’établir "une relation de passage" entre la température et
les termes sources et donc de reconstruire les champs de termes sources obtenus par
mesures thermiques. Cependant, cela n’est pas chose facile. En effet ¢’est un probleme
spatio-temporel, les champs mécaniques et thermiques peuvent étre hétérogenes et
évoluer au cours du temps, et les couplages thermomécaniques peuvent étre forts ou
faibles. Le paragraphe suivant présente quelques méthodes de résolution.

4.1.2 Méthodes de résolution

Les méthodes permettant de résoudre I’équation de la chaleur et d’identifier les
champs de termes sources associent des aspects numériques et expérimentaux. La
plupart utilisent les hypotheéses suivantes :

p et c sont des constantes ;

on utilise la loi de Fourier en définissant un tenseur de conductivité \, le plus souvent
isotrope et considéré indépendant de la température, pour écrire ¢ = —Agrad(T) ;

— la production de chaleur externe est indépendante du temps;

— la dérivée particulaire s’apparente a une dérivée partielle classique (le terme de
transport est négligé).

De plus, c’est un probleme souvent mal posé dans le sens ou les informations que
'on peut obtenir (températures ponctuelles ou surfaciques) sont généralement incom-
plétes vis-a-vis de ce que 1'on cherche a évaluer (termes sources). Cela amene le plus
souvent a faire des hypotheses sur la distribution spatiale des sources (équations 0D,
1D, 2D) ou a recourir a des méthodes d’optimisation et des postulats de modeles.

a Identification "directe" des termes sources et techniques de Fourier

Une premiere méthode consiste a résoudre numériquement 1’'équation de la chaleur
en utilisant des techniques de lissage (Chrysochoos et Louche, 2000) ou des fonc-
tions d’approximation optimisées aux moindres carrés (Boulanger et al., 2004) de
la réponse thermique expérimentale afin de pouvoir évaluer les termes différentiels
de I’équation de la chaleur. Cela permet d’en déduire les termes sources en 0D,
1D ou 2D. Une seconde méthode repose sur les techniques de Fourier en utilisant,
soit une base spectrale compatible avec les conditions aux limites (Chrysochoos
et Louche, 2000), soit une base spectrale complétée par des fonctions décrivant
les conditions aux limites aux deux extrémités de I’éprouvette (Doudard et al.,
2010). Ces méthodes présentent I’avantage de ne pas postuler la forme du champ
de sources mais nécessitent des opérations de lissage du signal thermique pour
évaluer les termes différentiels ce qui peut induire un biais sur ’évaluation des
termes sources.

b Analyse inverse
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Une approche alternative est de procéder par analyse inverse, c¢’est-a-dire que 1’on
suppose la forme du champ de termes sources et que 1'on ajuste 'amplitude en
comparant les résultats expérimentaux a ceux obtenus analytiquement (Doudard
et al., 2010) ou numériquement (Le Saux et al., 2013), (Pottier et al., 2013), (Ranc
et al., 2014). L’avantage de cette approche est que cela revient a résoudre un
probleme d’optimisation plus facile & mettre en ceuvre, cependant le choix de la
forme du champ de sources est souvent délicat (le probléeme thermomécanique
est souvent mal posé et peut avoir plusieurs solutions, les conditions aux limites
thermiques sont difficiles a évaluer, etc) et conditionne la solution. Dans certaines
conditions expérimentales, des hypothéses temporelles peuvent également étre
faites. Elles reposent sur la différence des temps caractéristiques thermiques (de
conduction et d’échange) et mécanique. Ainsi, on peut se ramener a un probléme
adiabatique dans le cas d'un chargement dynamique par exemple. En effet, la
durée de déformation étant tres courte, les transferts thermiques par conduction
dans le matériau sont alors négligeables (Ranc et al., 2008) (Longere et Dragon,
2007). A P'inverse, pour des essais quasi statiques il est possible de supposer un
probléme isotherme (Stainier et Ortiz, 2010). D’autre part, de nombreux auteurs
choisissent de travailler en régime stabilisé plutot que transitoire car cela permet
de séparer plus facilement les sources dues a la dissipation intrinseque et celles dues
aux couplages thermomécaniques (Chrysochoos et Louche, 2000), (Chrysochoos,
2012), (Boulanger et al., 2004), (Le Saux et al., 2013).

4.1.3 Difficultés liées a I’étude et démarche adoptée

a Lien Température - Energie dissipée

Comme nous 'avons vu dans le paragraphe précédent, résoudre ’équation de la
chaleur n’est pas trivial. La solution suggérée ici est d’abord une simplification en
temps en se plagant dans des conditions adiabatiques.

b Surface - Volume

Les inclusions sont présentes dans tout le volume, et bien que la grande majorité
des fissures de fatigue s’amorcent en surface des éprouvettes, les agglomérats sont
en sub-surface donc invisibles avant I’amorcage. De plus, la caméra infrarouge ne
permet de réaliser que des mesures en surface. Pour pallier cette difficulté, nous
choisissons de travailler sur des éprouvettes tres fines (de 0.2mm d’épaisseur) de
sorte que les champs de température mesurés en surface soient, autant que possible,
représentatifs de tout le volume. Ce point est davantage détaillé aux paragraphes
4.2.1.2 et 4.2.2.1. Cela implique toutefois que les inclusions et les mécanismes ob-
servés peuvent ne pas étre tout a fait représentatifs de ceux observés au Chapitre 3.
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¢ Faibles variations de température

A T’échelle des inclusions les gradients de température sont faibles ce qui nécessite
une tres bonne résolution thermique. Nous utilisons la calibration mise en place
au laboratoire et présentée au Chapitre 2 (2.1.4) qui permet d’avoir une résolution
thermique de 10mK en mesures différentielles.

d Faibles échelles

Nous souhaitons travailler a 1’échelle de la microstructure, il faut donc utiliser
un objectif pour la caméra infrarouge avec une résolution spatiale pertinente par
rapport a la taille des agglomérats de noir de carbone observés. Nous disposons
des objectifs "G1" et "G3" dont les résolutions spatiales sont de 15um et 5um
respectivement, et dont les tailles des zones observées sont de 9.6x7.7mm? et
3.2x2.6mm? respectivement (les caractéristiques des objectifs sont données au
Chapitre 2, paragraphe 2.1.4.). L’objectif "G1" semble pertinent pour observer des
inclusions de 'ordre de la centaine de microns, et le "G3" pour des inclusions de
I'ordre de quelques dizaines de microns. De plus, la calibration utilisée est une
calibration pixel a pixel, c’est-a-dire que la valeur du pixel a du sens.

Ce point est sans doute le plus délicat. En effet, les références sont tres rares et a
notre connaissance, les seuls a avoir réalisé des mesures de champs de température
a ’échelle microscopique sont les chercheurs du Laboratoire de Mécanique de Lille
(Bodelot et al., 2009), (Bodelot et al., 2011). Ils ont mis en place un montage expé-
rimental permettant d’accéder simultanément aux champs de température et aux
champs de déformation a 1’échelle du grain d'un acier ayant une faible diffusivité.
Ils ont alors pu mettre en évidence ’apparition de zones de déformation plastique
locales pour un chargement global élastique ainsi que de la dissipation thermique
liée aux gradients de déformation a 1’échelle du grain. Cela n’a cependant jamais
été réalisé sur des matériaux élastomeres.

e Comportement complexe

Comme nous 'avons vu au Chapitre 1, les élastomeres ont un comportement
thermomécanique complexe, notamment di a 'effet Mullins et aux grandes défor-
mations. Afin de pouvoir travailler sur un comportement stabilisé, les éprouvettes
sont d’abord accommodées et nous travaillons dans une configuration mécanique
donnée.

Pour pallier les difficultés évoquées et pouvoir déterminer les champs d’énergie
dissipée a partir des champs de température mesurés a 1’échelle de I'inclusion, la
démarche adoptée est la suivante :
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— mise en place d'un protocole expérimental permettant d’obtenir les champs d’éner-
gie dissipée sur des éprouvettes fines (probleme 2D) présentant des défauts géomé-
triques macroscopiques maitrisés (éprouvette percée par exemple) : validation des
points a, b, c et e;

— comparaison a des simulations numériques pour valider le protocole;

— application du protocole a 1’échelle microscopique, d’abord sur des défauts "maitri-
sés" (micro trou et point de glue) : validation des points ¢ et d;

— application du protocole sur des défauts de microstructure (agglomérats de noir
de carbone) : validation des points ¢ et d.

4.2 Détermination des champs d’énergie dissipée

L’objectif ici est de mettre en place une méthode spécifique permettant d’évaluer
"directement" les champs d’énergie dissipée a partir des mesures de champs de tem-
pérature. La premiere section décrit les outils expérimentaux utilisés, les protocoles
de mesures ainsi que les réponses thermiques observées. La deuxieéme section est
dédiée au protocole d’analyse mis en place pour déterminer les champs d’énergie
dissipée. La troisieme section présente une comparaison a des simulations numériques
permettant de valider les résultats expérimentaux.

4.2.1 OQOutils et protocoles expérimentaux

Cette section décrit dans un premier temps le matériau, la géométrie de 1’éprou-
vette et le protocole expérimental utilisés. Puis nous montrons quelques résultats
thermiques typiques qui nous permettent notamment d’évaluer les temps caractéris-
tiques de conduction et de convection.

4.2.1.1 DMatériau — éprouvette — protocole mécanique

a Matériau

Nous utilisons ici le SBR43-N550 dont la formulation est donnée au Chapitre 2
(2.2.1). Nous choisissons ce matériau car il ne cristallise pas sous déformation, ce qui
nous permet d’éviter la présence d’un phénomene thermomécanique supplémentaire.
Le Tableau 4.1 rappelle ses principales caractéristiques thermiques.

Ces propriétés thermiques sont considérées constantes et prises a 23°C. En effet, les
variations de températures restent suffisamment faibles pour négliger les variations
des propriétés thermiques avec la température. De plus, pour des raisons pratiques,
nous identifions la capacité calorifique ¢ a C,. En effet, la mesure de C,, est difficile
a réaliser et les références comparant les valeurs de C,, et C, sont rares (Ichimura,
1951).
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propriétés a 23°C valeur
conductivité thermique, A 0.249 W.om 1. K™!
masse volumique, p 1.085 kg.m™3
capacité calorifique, C, 1641 J kg LK1

diffusivité thermique, A/pC, 0.14 mm?.s~!

Tableau 4.1 — Propriétés thermiques du SBR43-N550

b Eprouvette

Les essais sont réalisés sur des éprouvettes tres fines, de 0.2mm d’épaisseur, afin
de limiter les gradients de température dans I’épaisseur et de pouvoir résoudre un
probléme 2D. Ainsi, pour des conditions expérimentales bien choisies (détaillées a
la section 4.2.2), les gradients 2D observés en surface de I’éprouvette peuvent étre
représentatifs de tout le volume. On choisit une géométrie d’éprouvette classique :
une plaque percée permettant de générer des gradients de champs mécaniques
connus, donc d’anticiper le résultat et le comparer a des simulations numériques
classiques. Les éprouvettes sont découpées au scalpel (afin d’avoir une découpe la
plus propre possible), et les dimensions sont données en Figure 4.1. L’émissivité
étant proche de 1, (entre 0.95 et 0.98) ’éprouvette ne requiert pas de préparation
spécifique pour les mesures thermographiques.

¢ Protocole expérimental

L’ensemble des essais sont réalisés sur une machine électrodynamique Bose Elec-
troForce 3330. Sa capacité est de = 3200N en force, £+ 12.7mm en déplacement et
pour des fréquences de sollicitation allant jusqu’a 100Hz. Ils sont tous pilotés en
déplacement.

Les mesures de température sont réalisées avec une caméra infrarouge FLIR
SC7600 dont les caractéristiques sont données au Chapitre 2 (section 2.1.4.). Dans
cette partie, on utilise ’objectif 50mm et la calibration développée au laboratoire
décrite au Chapitre 2 (section 2.1.4.).

Le protocole mécanique appliqué est illustré en Figure 4.2. Il comprend une
premiere phase d’accommodation de 10 cycles dans les mémes conditions de char-
gement que la phase principale. Cette étape est nécessaire pour pouvoir s’abstraire
de l'effet Mullins et étre représentatif du comportement stabilisé. Apres ces cycles
d’accommodation, I’éprouvette est maintenue en position déformée maximum (de
facon a éviter tout flambement induit par la géométrie de 1’éprouvette) jusqu’a
atteindre ’équilibre thermique.
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20mm

5mm

30mm

Figure 4.1 — Géométrie de 1'éprouvette.

La phase principale du protocole se compose d'un chargement mécanique cyclique
suivi d'un palier de refroidissement (de 120s) en position déformée maximum de
fagon a caractériser les temps d’échanges thermiques avec 'extérieur. Pour avoir
suffisamment de signal thermique, il faut maximiser la fréquence de sollicitation
et 'amplitude de chargement. Les limitations viennent d’'une part des capaci-
tés d’asservissement de la machine, et d’autre part de la fréquence d’acquisition
thermique. En effet, en pleine fenétre, la fréquence d’acquisition maximale de
la caméra est de 7T0Hz et une bonne discrétisation temporelle, c’est-a-dire une
bonne résolution de la position de I’éprouvette, est nécessaire. Un bon compro-
mis entre signal thermique, capacité de la machine et discrétisation temporelle
est une fréquence mécanique fixée a 10Hz et une amplitude de déplacement de
12mm (ce qui correspond & une déformation maximale principale d’environ 120%
a I’équateur du trou). Le chargement mécanique comprend 700 cycles permettant
d’atteindre une température moyenne stabilisée. On enregistre les 20 premiers
cycles & une fréquence de 70Hz (permettant une bonne résolution de la position
de Iéprouvette) puis la fréquence d’acquisition est fixée a 9.7Hz ce qui induit une
acquisition désynchronisée permettant d’avoir une bonne description de ’évolution
de la température avec un nombre raisonnable d’images.

Enfin, nous soignons les conditions expérimentales afin d’éviter autant que possible
les perturbations extérieures. Les mors métalliques de la machine sont recouverts
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d’un scotch noir pour limiter les réflexions, ’éprouvette est entourée d’une boite
en carton peinte et le montage expérimental est couvert avec un drap (Figure 4.3).

Accommodation Chargement  Refroidis-
| 10 cycles - 10Hz 700 cycles - 10Hz ~ sement

T

N N
o N

oo

Déplacement [mm]
S »

o N
I

LI YUV

~ Acquisition thermique
Temps [S] 704, (20cycles) puis 9.7Hz

Figure 4.2 — Protocole mécanique.

Figure 4.3 — Montage expérimental.
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4.2.1.2 Résultats thermiques

a Premieres observations

La Figure 4.4 représente I’évolution de la température moyenne de I’éprouvette au
cours des 20 premiers cycles.
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Figure 4.4 — Evolution de la température au cours des 20 premiers cycles.

Nous observons que la température moyenne augmente et que les pics maximum
(respectivement minimum) du signal thermique sont obtenus pour la configuration
déformée maximum (respectivement en position non déformée). Il faut cependant
faire attention au fait que la zone d’étude est fixe. Comme le montre le dessin sur
la Figure 4.4, la zone d’étude délimitée par le rectangle noir comprend toute la
surface de I’éprouvette (y compris le trou) en position déformée, et en position
non déformée elle comprend également une partie du mors supérieur mobile. Les
oscillations de température observées ne peuvent donc pas étre directement reliées
au couplage thermoélastique puisque la zone d’étude est fixe et que les points
matériels bougent. Ainsi, pour analyser la réponse thermique instantanée il est
nécessaire, soit de reconstruire les champs de température dans une configuration
de référence fixe (Pottier et al., 2013), soit de considérer la méme configuration
mécanique. C’est cette dernieére solution qui est retenue ici, en considérant la
position déformée maximum.

La zone d’étude reste identique, elle comprend donc toute la surface de I’éprouvette
en position déformée maximum y compris le trou. Ces données ne peuvent donc pas
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étre utilisées de fagon quantitative pour décrire la réponse de matériau mais elles
sont toutefois un bon indicateur de I’évolution temporelle de la réponse thermique.
Notons que les variations de la température ambiante restent inférieures a 0.3°C.
Elles sont négligées sur les 20 premiers cycles et compensées par la suite. La Figure
4.5 représente ’évolution de la température moyenne mesurée en position déformée
maximum, qui se stabilise au bout de 500 cycles environ (soit 50s & 10Hz). On
atteint donc un équilibre entre les termes sources et les termes de fuite ce qui
semble plaider pour un terme de dissipation par cycle constant.

— 1.6 v 1 r v 1 =
U i . " 5
— 1.4} et -
Q « * "'
e 1.2f .
g : .
o 1.0¢
s *
T 0.8¢ .
v [
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Figure 4.5 — Evolution de la température moyenne en position déformée maximum.

b Temps caractéristique de fuite par convection

Rappelons que la diffusivité thermique du matériau est de 0.14mm?s™!, ce qui

signifie que la température est homogene dans I’épaisseur (de 0.2mm) apres moins
d’une seconde. On peut alors considérer que la température mesurée en surface est
représentative de tout le volume. L’objectif est de décrire les gradients d’énergie
dissipée, il est donc essentiel de vérifier que cette durée est suffisamment faible
pour conserver une bonne résolution spatiale des gradients de température. Avec
I'objectif 50mm et la distance choisie entre la caméra et I'éprouvette, 1 pixel vaut
environ 0.lmm. En une seconde, on peut donc considérer que la diffusion est
négligeable entre deux pixels, on conserve donc une résolution spatiale maximum
en surface et on a une température homogene dans 1’épaisseur.
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Cette premiere analyse permet également d’évaluer les temps caractéristiques
de fuite par convection avec 'air. La comparaison des temps caractéristiques de
conduction et de convection est un point crucial pour définir comment résoudre
I’équation de la chaleur.

La Figure 4.6 représente I’évolution de la température au cours du refroidissement
pour deux zones d’étude. La premiere zone reste celle de I’éprouvette complete,
ce qui donne un ordre de grandeur du temps caractéristique moyen, évalué a 24s
avec une loi exponentielle. La seconde zone est située a I’équateur du trou, la ou la
température est maximale, et le temps caractéristique est évalué localement a 20s.
Notons ici que cette différence peut engendrer localement une perte d’informations,
notamment une chute du gradient de température (et d’énergie dissipée) comme
nous le verrons au paragraphe 4.2.2.

e zonel experiment
20k zonel identification ||
TR o zone2 experiment
A — — zone?2 identification
1.5

temperature difference [°C]

0 20 40 60 80 100 120 140 160
time [s]

Figure 4.6 — Evolution de la température au cours du refroidissement.

4.2.2 Proposition d’'une approche "directe" d’identification
des champs d’énergie dissipée

Dans cette section, nous présentons d’abord le protocole d’analyse permettant

d’obtenir directement les champs d’énergie dissipée a partir des champs de tempé-

rature, puis I'influence des parametres expérimentaux, fréquence de sollicitation et
choix des images.
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4.2.2.1 Protocole d’analyse

Le protocole d’analyse proposé est basé sur la résolution de I’équation de la chaleur
(Equation 4.1). Dans notre cas, nous cherchons a évaluer le terme de dissipation.
Plusieurs hypotheses simplificatrices peuvent étre faites :

— les variations de température sont suffisamment faibles (inférieures a 2°C) pour
négliger les couplages a la température des variables internes et considérer les
valeurs de p et ¢ (et C},) constantes lors d'un test. L’équation 4.1 devient :

2

. , rv .
pcT + div(q) = A +r+ pTw D€ (4.2)

— il est possible de définir un tenseur de conductivité A isotrope (A = AI) et considéré
indépendant de la température. En utilisant la loi de Fourier, I’équation 4.2 devient :

[V A
e dT - ge (4.3)

pcT — AAT = A+ 71+ pT

— nous ne considérons ici que des chargements cycliques et nous faisons I’hypothese
qu’un cycle mécanique est un cycle thermodynamique. Comme la production
de chaleur externe est indépendante du temps, et que le terme de couplage
thermoélastique se compense sur un cycle thermodynamique, résoudre 1’équation
4.3 sur un cycle thermodynamique se réduit a résoudre 1’équation suivante :

pc@ — A=A (4.4)

ou 0 et A représentent les variations de température moyenne et de dissipation
intrinséque moyenne sur un cycle mécanique, c’est-a-dire :

0 — /Cydeé(t)dt

A= A(t)dt
cycle

— pour résoudre I'équation 4.4 il faut évaluer la température moyenne temporelle
sur un cycle 8 ce qui est difficile dans notre cas a cause des grandes déformations.
En effet, cela implique de suivre les particules matérielles ou de reconstruire
les images dans une configuration fixe. Une autre solution consiste a évaluer la
différence de température entre deux instants bien choisis, c¢’est-a-dire ayant la
méme configuration mécanique et pour une différence temporelle proportionnelle
a la période mécanique. Ainsi, I’équation 4.4 devient :

pch — AN = A (4.5)

ou 0 est la différence de température entre ces deux instants.
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— pour un chargement cyclique, il est intéressant d’utiliser I’énergie intrinseque sur
un cycle A", qui dépend linéairement de la fréquence, telle que :

pch — AAO = f.A" (4.6)

Dans la suite on simplifiera 'expression A™ par A*.

— la diffusivité des élastomeres étant treés faible, 0.14mm?2.s7!, Iidée est de considérer
deux instants tres proches au tout début de l’essai, pour pouvoir négliger la
conduction. L’équation 4.6 se réduit alors a :

00

pe = A (4.7)

Comme l'a montré I’évaluation des temps caractéristiques au paragraphe précé-
dent, il faut maintenant étre capable de mesurer des variations de température en
seulement une seconde et pour des volumes limités. Ceci nécessite d’une part d’ajus-
ter la fréquence de sollicitation mécanique de fagon a avoir suffisamment de signal
thermique en 1s, et d’autre part de choisir une fréquence d’acquisition thermique
permettant d’avoir suffisamment d’images par cycles et donc assurant d’obtenir les
mémes configurations mécaniques d’un cycle a l'autre. Ce point est essentiel afin de
pouvoir soustraire de maniere précise les champs de température. C’est pourquoi
nous avons choisi une fréquence mécanique de 10Hz et une fréquence d’acquisition
thermique de 70Hz.

La Figure 4.4 représente I’évolution de la température moyenne au cours des 20
premiers cycles. Nous constatons que la température moyenne augmente linéairement
durant les 10 premiers cycles, ce qui valide les hypotheses précédentes. Il est alors
possible d’évaluer 1’énergie dissipée moyenne sur un cycle en tout point de I’éprouvette.
Pour avoir les champs d’énergie dissipée, nous appliquons cette approche sur les
champs de température complets. Le champ de température obtenu en position
déformée maximale apres le premier cycle (en A sur la Figure 4.7) est soustrait au
champ de température obtenu en position déformée maximale aprés un nombre limité
de cycles (en B apres le sixieme cycle sur la Figure 4.7). Nous obtenons alors un
champ de différence de température utilisé pour calculer le champ d’énergie dissipée
sur un cycle grace a la relation établie précédemment (équation 4.7) :

_ peld
f At

*

(4.8)

La Figure 4.7 illustre 'application de ce protocole et montre que les gradients
sont tres bien définis, grace aux bonnes résolutions spatiale et thermique. De plus,
ce premier résultat met en évidence que la configuration mécanique est trés bien
malitrisée entre les deux instants choisis. En effet, le moindre changement de géométrie
aurait des conséquences visibles sur le champ de différence de température au niveau
des bords de I’éprouvette et du trou.
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Figure 4.7 — Application du protocole d’analyse : détermination des champs d’énergie
dissipée.

4.2.2.2 Etude de sensibilité

Dans ce paragraphe on étudie I'influence de différents parameétres expérimentaux
pour tester la fiabilité du protocole et la précision des résultats obtenus.

a Fréquence de sollicitation

La Figure 4.8 compare les champs de différence de température et d’énergie dissipée
par cycle obtenus en 1s, pour une fréquence de sollicitation mécanique soit de 5Hz
(donc sur 5 cycles), soit de 10Hz (donc sur 10 cycles). Nous constatons logiquement
que I'élévation de température est supérieure dans le cas d’une fréquence mécanique
plus élevée puisque la puissance dissipée est alors plus importante, mais que
les champs d’énergie dissipée sont presque identiques. L’avantage d’utiliser une
fréquence de sollicitation élevée est naturellement d’avoir plus de signal thermique
et donc une meilleure précision des résultats en énergie dissipée.

b Choix des images

Plusieurs analyses sur le méme essai ont été faites afin de tester I'influence du
choix des images et donc l'influence de la durée sur laquelle 1’énergie dissipée par
cycle est évaluée. Pour cela, le champ de température obtenu apres le cycle 1 est
pris comme référence et 1’énergie dissipée par cycle est évaluée sur 2, 3, 5, 10 et 20
cycles. L’énergie dissipée par cycle est également évaluée entre les cycles 20 et 10.
La Figure 4.9 illustre les champs d’énergie dissipée par cycle obtenus.

La premiere observation est que le bruit de mesure diminue quand on augmente le
nombre de cycles sur lequel I’énergie dissipée est évaluée. La seconde observation
est que les gradients semblent bien résolus et avec une faible variation des résultats
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Figure 4.8 — Influence de la fréquence.

jusqu’a 10 cycles. Au-dela, les gradients sont moins nets.

Afin d’avoir une description plus précise et quantitative des gradients, tragons
I’évolution de 1'énergie dissipée le long de I'équateur du trou. La Figure 4.10
représente les profils d’énergie dissipée pour un rectangle partant du bord du trou
et allant jusqu’au bord de I’éprouvette (rectangle rouge sur la Figure 4.10). Les
conclusions sont les mémes que précédemment : le bruit diminue en augmentant le
nombre de cycles sur lequel 1'énergie dissipée est évaluée, en revanche la résolution
des gradients est moins bonne, principalement au bord du trou. En effet, comme
nous l'avions évoqué au paragraphe 4.2.1.2, le temps de convection au bord du
trou est plus faible. Ainsi, le choix du cycle considéré influence les valeurs obtenues
sur les premiers pixels.

Il est donc essentiel de considérer uniquement les variations initiales de température.
Afin de décrire au mieux les gradients, un bon compromis entre la précision des
résultats aux bords du trou et le bruit de mesure semble étre, dans ce cas, d’évaluer
I’énergie dissipée sur 5 cycles (pour une fréquence mécanique de 10Hz).

4.2.3 Comparaison a des simulations numériques

Cette section présente les outils de modélisation, les modeles géométrique, de
comportement et énergétique, puis une comparaison essais-calculs sur ces trois

aspects.
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Figure 4.9 — Influence du choix des images.

4.2.3.1 Modélisation

a Modele géométrique

Les conditions aux limites sont les suivantes : la partie inférieure de I’éprouvette
est encastrée, et on impose un déplacement nodal de 12mm sur la partie supérieure.
Le maillage utilisé est un maillage 3D avec 2420 éléments hybrides non linéaires
(C3D8H) et un seul élément dans ’épaisseur. On choisit un maillage 3D car cela
facilite la mise en ceuvre du modele énergétique utilisé par la suite.

b Modele de comportement

Le modele de comportement mécanique choisi est un potentiel hyperélastique de
Mooney-Rivlin, identifié par TBVC. Rappelons ’expression du potentiel hyper-
élastique :

1
W = Cy(I; — 3) + Cy(ly — 3) + 5(J —1)?

pour le SBR43-N550, C, = 0.235M Pa, Cy = 0.02M Pa et D = 0.000687M Pa~".
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Figure 4.10 — Profils d’énergie dissipée.

¢ Modele énergétique

L’objectif ici est de prédire les champs d’énergie dissipée et non les champs de
température, ce qui permet de limiter les simulations aux seuls aspects mécaniques
et d’éviter une simulation thermique plus délicate, surtout du point de vue des
conditions aux limites. Le modele énergétique choisi ici est le modele proposé par
Le Chenadec et al. (2009). Le Saux et al. (2013) ont montré la robustesse du
modele sur une large gamme d’amplitude de déplacement, plusieurs fréquences
de sollicitation, rapports de charge, modes de sollicitations et différents rapports
volume/surface. C’est un modeéle phénoménologique simple qui permet de relier
I’énergie dissipée a 1’énergie cyclique par une loi puissance :

Ediss =kE] (49)

cyc

oll Ey;ss est 'énergie dissipée et E.. est 1'énergie cyclique. Cette derniere représente
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I’énergie élastique emmagasinée durant le cycle de chargement :

Bl

Bt = [ o (10 = T3),) : aB© (4.10)
oit EO© = [nU et T = JR!'o R sont les tenseurs de Hill d’ordre 0. Les parameétres
k et v sont deux constantes qui dépendent du matériau. Ils sont identifiés sur des
éprouvettes AE2 selon la méthode proposée par (Le Saux et al., 2013). Pour le
SBR43-N550, nous trouvons k£ = 0.145 et v = 0.75. Connaissant les parametres
du modele, il devient possible de calculer I'énergie dissipée par I'intermédiaire de
I’énergie cyclique. Ces points sont détaillés en Annexe A.

4.2.3.2 Comparaison essai-calcul

Avant de comparer les champs d’énergie dissipée, assurons nous que la simulation
numérique est pertinente en regardant les grandeurs géométriques et la réponse

globale.

a Grandeurs géométriques

La Figure 4.11 montre que la corrélation entre les dimensions géométriques mesurées
d’une part et prédites par les simulations d’autre part est excellente, ce qui était
attendu pour une sollicitation en déplacement.

Dimensions | Essai [mm] | Simulation [mm]
L 42,12 42
| 16.5 16.34
a 10.72 10.65
b 3.73 3.93

Figure 4.11 — Comparaison des grandeurs géométriques.

b Réponse globale force - déplacement

La Figure 4.12 compare les courbes force-déplacement obtenues expérimentale-
ment et par simulation numérique. L’accord est assez bon, (écart relatif maximal
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C

de 12%). Les différences observées peuvent s’expliquer par le fait que la loi de
comportement est identifiée sur des éprouvettes massives.

5r 1
o experiment
>0l numerical simulation
Z 15/
4]
£
O 1.0
0.5}
0.0 : - - : : J
0 2 4 6 8 10 12

displacement [mm]

Figure 4.12 — Réponse globale force - déplacement.

Champs d’énergie dissipée

La Figure 4.13 montre une bonne corrélation entre les champs d’énergie dissipée
obtenus expérimentalement et par simulation numérique. Tragons également les
profils d’énergie dissipée le long de I’équateur du trou de fagon a avoir des données
quantitatives (Figure 4.14). La corrélation est satisfaisante, I’écart maximum étant
au bord du trou, ou les résultats expérimentaux sous-estiment les valeurs d’énergie
dissipée. Cela peut étre dii a la convection plus efficace au niveau du bord libre
(rappel Figure 4.10) ainsi qu’a une sous-estimation de la force en raison de la loi
de comportement.

Bilan

Nous avons donc mis en place un protocole, que nous appellerons "6y" permet-

tant d’évaluer les champs d’énergie dissipée directement a partir des champs de
température mesurés. Les forces de notre approche sont :

nous travaillons sur les données expérimentales brutes (pas de filtrage) ;
nous ne formulons pas d’hypothese sur la forme du champ de source ;
le protocole d’analyse est simple a mettre en ceuvre;;

nous obtenons des cartographies 2D de 'énergie dissipée;

Nous perdons toutefois I'information sur le couplage thermoélastique car nous n’avons
pas acces a la réponse instantanée.
L’influence de plusieurs parametres expérimentaux a été étudiée et une comparaison
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Figure 4.13 — Champs d’énergie dissipée obtenus expérimentalement et numérique-
ment.

0.14

% evaluation over 5 cyles
numerical simulation

0.12

0.10¢
0.08
0.06¢

0.04 1

0.02} X 33 S

X

dissipated energy [m)/mm? ]

000, Y T s e
distance to the hole [mm]

Figure 4.14 — Profils d’énergie dissipée obtenus expérimentalement et numériquement.
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a des résultats obtenus via un modele énergétique a permis de valider I’approche.
Ce protocole offre de nombreuses possibilités, notamment pour la compréhension
des phénomeénes dissipatifs a 1’échelle de 'inclusion (section suivante 4.3), la mise en
place d’un critére énergétique de durée de vie (Chapitre 5), ou encore la validation
de modeles dissipatifs (perspectives).

156



4.3. Application a I’échelle des inclusions

4.3 Application a ’échelle des inclusions

L’objectif ici est d’appliquer le protocole mis en place a ’échelle des inclusions.
Pour cela nous pouvons utiliser les objectifs "G1" et "G3" dont les résolutions spatiales
sont de 15um et 5um respectivement. L’objectif "G1" semble pertinent pour observer
des inclusions de 'ordre de la centaine de microns, le "G3" pour des inclusions de
l'ordre de quelques dizaines de microns donc plus représentatives de celles observées
sur les éprouvettes AE2 (Chapitre 3). En revanche plus les inclusions sont petites,
plus les élévations et gradients de température sont faibles donc difficiles a capter.
De plus les conditions expérimentales imposées par le "G3" sont délicates a mettre
en ceuvre. En effet la distance focale est de 4.5cm ce qui limite le type de géométrie
d’éprouvette qu’il est possible d’observer et le flux d’air entre I’éprouvette et I’'objectif
peut avoir une influence non négligeable sur les champs de température mesurés. Les
vibrations de la caméra sont également plus importantes a cause de la taille et du
poids de l'objectif "G3", donc pour deux configurations mécaniques identiques il peut
y avoir un décalage de quelques pixels qui génera I'application du protocole d’analyse
proposé. Enfin la calibration est plus difficile a réaliser sur cet objectif et les résultats
sont concluants seulement dans la zone centrale de la fenétre d’observation.

Nous avons donc choisi d’utiliser 'objectif "G1", ce qui impose de travailler sur
des agglomérats de noir de carbone plus gros, et éventuellement pas tout a fait
représentatifs de ceux observés sur les éprouvettes AE2. Quelques essais ont été
réalisés avec le "G3" mais les résultats ne sont pas exploitables en tant que tels et ne
sont pas présentés dans ce document.

Dans un premier temps nous testons le protocole sur deux types de défauts
microscopiques "maitrisés" pour lesquels la localisation des gradients d’énergie dissipée
est connue :

— un micro trou, une éprouvette semblable a la précédente mais a une échelle
inférieure, représentative d'une inclusion ayant une faible interface avec la matrice ;

— un point de glue, dont le comportement pourrait s’apparenter a celui d’'un agglo-
mérat de par sa forte adhérence et sa forte cohésion.

Nous appliquons ensuite le protocole a des éprouvettes présentant de "gros" ag-
glomérats de noir de carbone. Enfin, nous proposons, en guise d’illustration, des
simulations numériques.

4.3.1 Cas modeles

L’application du protocole sur des cas "modeles" nous permet de valider le
protocole a une échelle inférieure en terme de résolution spatiale et thermique. Nous
cherchons ici simplement a vérifier que nous sommes capables de capter les gradients
d’énergie dissipée.
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4.3.1.1 Micro trou

Les éprouvettes sont toujours tres fines (0.2mm d’épaisseur) et le schéma de celle
présentant un "micro" trou est donné en Figure 4.15. Le trou est réalisé avec une
épingle, sa géométrie n’est donc pas parfaitement maitrisée. Le matériau utilisé dans
ce cas est du NR20-N550.

Le protocole mécanique est illustré en Figure 4.16. Il comprend, comme précé-
demment, une phase d’accommodation de 10 cycles a 10Hz, suivie d’une phase de
retour a I’équilibre thermique avant la phase de chargement cyclique. Cette derniere
est limitée a 20 cycles ici puisque 1’évaluation des champs d’énergie dissipée se
fait sur les premiers cycles. L’acquisition thermique est réalisée uniquement sur la
phase de chargement cyclique, avec I'objectif "G1" et sur une zone d’observation ré-
duite a 3mm x 3mm de fagon a pouvoir augmenter la fréquence d’acquisition a 100Hz.

20mm

| T
0.2mm
Direction
de

traction

Zone d'observation
3mm X 3mm

hi
\ 2

10mm

Figure 4.15 — Géométrie de I’éprouvette avec un "micro" trou.

Nous appliquons ensuite le protocole 6. Nous avons vu précédemment qu’avec
I’objectif 50mm pour une résolution spatiale de 0.1mm, sur une seconde nous pouvons
considérer que la diffusion est négligeable entre deux pixels. Nous avons vu également
qu’'un bon compromis entre la précision des mesures au bord du trou et le bruit de
mesure était d’évaluer I'énergie dissipée sur 5 cycles (pour une fréquence de 10Hz
également). Dans le cas présent, la résolution spatiale est de 15um, pour avoir une
résolution spatiale optimale il faut donc évaluer 1’énergie dissipée sur 0.15s. Nous
I’évaluons alors sur les deux ou trois premiers cycles. Les valeurs quantitatives sont
calculées pour I'application sur les deux premiers cycles, toutefois nous représentons
également les cartographies sur les trois premiers cycles pour lesquelles I'image est
moins bruitée. L’application du protocole 6 est présentée en Figure 4.17. Le bord
du trou est marqué par un point rouge sur le profil d’énergie dissipée. Entre ces deux
points, les valeurs ne sont sont pas pertinentes puisqu’il n’y a pas de matiere. Nous
constatons que les gradients de température et d’énergie dissipée sont bien résolus,
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Accommodation Charqement
10 cycles - 10Hz 20 cycles- 10Hz

-
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N
o

(o]
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LUV

Acquisition thermique - 100Hz

Temps [s]

Figure 4.16 — Protocole mécanique appliqué a 1’éprouvette "micro" trou.

avec un maximum a I’équateur du trou comme attendu, ce qui valide le protocole a
cette échelle intermédiaire.
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21:9
21.8
21.7
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Figure 4.17 — Champ de température [°C] et champ d’énergie dissipée [p.J.mm ™3]
obtenus sur I’éprouvette "micro" trou.
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4.3.1.2 Point de glue

Pour le second cas modele, nous gardons la méme échelle spatiale mais plutot

que de générer des gradients mécaniques par un trou, nous posons un point de glue
au centre de I’éprouvette. D’un point de vue comportement, cela peut s’apparenter a
un noir de carbone dans la mesure ou le point de glue présente une forte cohésion et
une bonne interface avec la matrice. Nous nous attendons alors a ce que les champs
d’énergie dissipée soient comparables a ceux générés autour d’un agglomérat de noir
de carbone.
La géométrie de ’éprouvette est représentée en Figure 4.18. Le matériau utilisé est le
NR20-N550 et le protocole mécanique est le méme que celui appliqué a 1’éprouvette
"micro" trou (Figure 4.16). L’acquisition thermique se fait également sur une fenétre
réduite, de 4.2mm x 3.8mm ici.

20mm

| T
0.75mm Direction
N.R de

traction

Zone d'observation
4.2mm X 3.8mm

N
A4

10mm

Figure 4.18 — Géométrie de I'éprouvette avec un point de glue.

Nous appliquons le protocole f, comme précédemment sur les deux ou trois
premiers cycles (Figure 4.19). Les champs d’énergie dissipée sont obtenus en consi-
dérant le matériau comme homogene autour du point de glue, avec les parametres
matériaux de 1’élastomere. Les valeurs ne sont donc pas pertinentes pour le point
de glue, entouré en blanc sur la Figure 4.19 (le contour est tracé en utilisant les
observations au microscope) et entre les points rouge sur le profils d’énergie dissipée.
Les gradients de température et d’énergie dissipée sont la aussi bien résolus, avec
un maximum aux podles du point de glue. Le protocole est donc capable de capter
les gradients de température et d’énergie dissipée dans une configuration mécanique
différente de celle d'une plaque percée.

L’éprouvette est ensuite menée a rupture et le facies de rupture (Figure 4.20)
observé au microscope optique semble plaider en faveur d’'une décohésion a I'un des
poles suivie d’une propagation rapide. La localisation de 'amorcage est cohérente
avec les champs d’énergie dissipée et le mécanisme s’apparente a celui observé au
Chapitre 3 dans le cas d’un agglomérat de noir de carbone. Cependant, notons ici
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Figure 4.19 — Champ de température [°C] et champ d’énergie dissipée [p.J.mm ™3]
obtenus sur I'éprouvette avec un point de glue.

que nous sommes dans une configuration 2D et non 3D comme sur les éprouvettes
AE2. De plus, le matériau n’est pas homogene dans 1’épaisseur au niveau du point
de glue ce qui a une influence sur le faciés de rupture (ligne pointillée sur la Figure
4.20).

L’application du protocole 6, sur deux cas modéles présentant des accidents
géométriques "maitrisés’ a une échelle inférieure (passant d’un trou de 5mm de
diametre a un "micro" trou de 0.2mm de diametre environ et un point de glue
de 0.75mm de diametre) a permis de vérifier ses capacités a capter les gradients
de température et d’énergie dissipée a cette échelle. Cela a également permis de
présenter un cas similaire a la configuration des agglomérats de noir de carbone et
cohérent avec le mécanisme d’amorcage observé au Chapitre 3.

4.3.2 Cas réels

Le protocole §, semble pertinent pour réussir & capter les gradients d’énergie
dissipée a ’échelle des inclusions. Nous avons vu qu’en travaillant avec 'objectif "G1",
les agglomérats de noir de carbone doivent étre de I'ordre de la centaine de microns. Ils
sont donc plus "gros" que ceux obtenus avec un procédé de fabrication classique. Nous
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décohésion

propagation
rapide

Figure 4.20 — Facies de rupture de I’éprouvette avec un point de glue.

avons donc travaillé sur des éprouvettes réalisées avec un matériau "mal mélangé" de
facon a obtenir de "gros" agglomérats. Ces éprouvettes ont été réalisées par le LRCCP.
Malgré cette astuce, il reste difficile de repérer de "gros" agglomérats, qui doivent
de plus étre isolés pour étre dans une configuration représentative des observations
du Chapitre 3 et pour pouvoir considérer la matrice autour comme homogene.
De nombreux essais ont été réalisés et finalement deux d’entre eux permettent de
caractériser deux des mécanismes d’amorcage.

4.3.2.1 Rupture d’un agglomérat

Le premier cas est réalisé sur une éprouvette de NR20-N550 présentant un agglo-
mérat de noir de carbone de 0.4mm de diametre environ. La géométrie de I’éprouvette
est donnée sur la Figure 4.21.

Le protocole mécanique est rappelé sur la Figure 4.22. Il comprend également
une phase d’accommodation et la phase de chargement compte 50 cycles dans ce cas.
L’acquisition thermique est réalisée & 7T0Hz en pleine fenétre (soit 7Tmm X 5mm).

La Figure 4.23 représente le champ de température obtenu apres le premier cycle
ou l'agglomérat de noir de carbone se distingue nettement.
La Figure 4.24 représente les champs de température aux cycles 2 et 3 et les champs
d’énergie dissipée associés apres 'application du protocole 0y. Comme pour 'éprou-
vette avec un point de glue, nous considérons que le matériau autour de 'agglomérat
est homogene et le protocole 6y est appliqué avec les paramétres matériaux de la
matrice. Les champs d’énergie ne sont donc pertinents qu’autour de I’agglomérat de
noir de carbone.
Nous remarquons que les champs de température font apparaitre des zones plus
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Figure 4.21 — Géométrie de I’éprouvette présentant un agglomérat de noir de carbone.
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Figure 4.22 — Protocole mécanique appliqué a I’éprouvette présentant un agglomérat
de noir de carbone.

"chaudes" notamment autour de l'inclusion et une bande sur la droite. Ces zones
ne se retrouvent pas sur les cartographies d’énergie dissipée et sont donc dues a la
texture du film. De plus, les champs d’énergie dissipée font clairement apparaitre
des zones de plus forte dissipation localisées aux poles de 'agglomérat de noir de
carbone. Ces zones n’étaient pas visibles sur les champs de température. Cela montre
I'intérét de travailler sur les champs d’énergie dissipée et la capacité du protocole a
détecter les gradients d’énergie a faible échelle.

L’analyse des champs de température des cycles suivants montre ’apparition de
deux points chauds, & deux instants du cycle 40 (Figure 4.25). Au premier instant,
I’agglomérat n’est pas encore rompu, alors qu’au deuxieme instant il présente une
fissure le séparant en deux. Cette localisation des points chauds explique que le
mécanisme d’amorcgage soit la rupture de I'inclusion et non la décohésion aux poles
comme attendu d’apres les champs d’énergie dissipée.
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Figure 4.23 — Champ de température [°C] au cycle 1 obtenu sur '’éprouvette présen-
tant un agglomérat de noir de carbone.
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Figure 4.24 — Champ de température [°C] et champ d’énergie dissipée [puJ.mm ™3]
obtenus sur I’éprouvette présentant un agglomérat de noir de carbone.
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Figure 4.25 — Champ de température [°C] a deux instants du cycle 40 sur I’éprouvette
présentant un agglomérat de noir de carbone.

L’observation au MEB de I’éprouvette une fois rompue (Figure 4.26 a)), nous
permet de confirmer, par analyse EDS, que I'inclusion est bien un agglomérat de noir
de carbone et de comprendre ce mode d’amorcage. En effet, nous constatons que la
géométrie de 'agglomérat n’est pas représentative de celles observées au Chapitre 3
sur les éprouvettes AE2. Sa surface est beaucoup plus accidentée ce qui génere des
concentrations de contraintes provoquant la rupture de I'inclusion. Afin d’analyser la
géométrie obtenue en position déformée, nous utilisons la machine de micro-traction
développée par Stéphanie Beurrot pendant sa these (Beurrot, 2012), permettant de
solliciter une éprouvette a l'intérieur du MEB (Figure 4.27). L’éprouvette est alors
étirée de 12mm et nous pouvons constater (4.26 b)) que l'interface entre 'agglomérat
et la matrice semble forte, ce qui permet d’expliquer que 1’énergie dissipée initiale
soit maximale aux poles.

Puis nous comparons la géométrie obtenue sur les images infrarouges et celle
obtenue au MEB en position déformée maximale (Figure 4.28). La corrélation est
excellente ce qui confirme que la résolution spatiale de 'objectif "G1" est pertinente
et que le protocole est validé sur 'aspect diffusion.

Cette premiere application sur une éprouvette présentant un agglomérat de noir
de carbone a permis de montrer que les résolutions spatiale et thermique obtenues
avec l'objectif "G1" sont pertinentes pour travailler a 1’échelle de la microstructure.
L’observation MEB plaide en faveur d’une interface forte entre l'agglomérat et la
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Agglomérat de noir de
carbone, confirmé par EDS

Interface forte

Figure 4.26 — Observation MEB de I’éprouvette présentant un agglomérat de noir de
carbone.

b)}‘

Figure 4.28 — Comparaison des géométries a) image MEB; b) image infrarouge; ¢)
superposition des deux images.
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matrice ce qui est cohérent avec les champs d’énergie dissipée obtenus initialement ou
le maximum est localisé aux pdles de I'inclusion. Elle met également en évidence une
géométrie accidentée, peu représentative des inclusions observées sur les éprouvettes
AE2. Cette géométrie génere des concentrations de contraintes expliquant I'apparition
de deux points chauds au cours du chargement cyclique, localisés a ’endroit de
I’amorcgage de la fissure. De plus la configuration 2D et non 3D reste un point qui
peut générer des différences majeures. Ce premier cas n’est donc pas directement
représentatif du mécanisme observé sur AE2 en fatigue, toutefois le protocole 6,
est appliqué avec succes a I’échelle de la microstructure, ce qui n’avait jamais été
réalisé auparavant, et les champs de température mesurés au cours du chargement
permettent de caractériser un des mécanismes d’amorcage de la littérature, la rupture
d’inclusion.

4.3.2.2 Deécohésion au pole

Le deuxieme cas est réalisé sur une éprouvette de SBR43-N550 présentant un
agglomérat de noir de carbone d’environ 0.6mm de diametre. La géométrie de I’éprou-
vette est donnée sur la Figure 4.29.

Le protocole mécanique est rappelé sur la Figure 4.30. Il comprend également
une phase d’accommodation et la phase de chargement compte 20 cycles dans ce
cas. L’acquisition thermique est réalisée a 100Hz sur une fenétre réduite de 4.7mm
X 3.75mm.

La phase d’accommodation a suffit pour initier la décohésion aux deux pdles
de l'agglomérat, I’éprouvette est donc observée au MEB (Figure 4.31) avant d’étre
cyclée de nouveau. L’analyse EDS confirme que I'inclusion est bien un agglomérat de
noir de carbone. L’observation se fait, comme précédemment, en position déformée
maximale avec la machine de micro-traction de fagon a pouvoir comparer la géométrie
a celle obtenue avec la caméra infrarouge. L’interface entre 'agglomérat de noir
de carbone et la matrice semble forte et la géométrie de 'agglomérat ressemble
beaucoup a celle des agglomérats de noir de carbone observés sur les éprouvettes
AE2. Malheureusement nous n’avons pas acces aux champs d’énergie dissipée avant
décohésion (la phase d’accommodation n’étant pas enregistrée), toutefois, dans ce
cas le mécanisme semble représentatif de celui observé sur AE2. Nous comparons
également les géométries obtenues au MEB et par les images infrarouges et nous
constatons que la correspondance est excellente (Figure 4.32), (I'image infrarouge
est obtenue a la fin des 20 premiers cycles de chargement).

L’éprouvette est cyclée de nouveau de facon a avoir les champs d’énergie dissipée
post-décohésion (Figure 4.33). Pour reprendre le vocabulaire du Chapitre 3, nous
considérons que le passage du stade 0 au stade 1 est terminé. Nous souhaitons alors
caractériser les passages aux stades 2 puis 3. Comme précédemment, nous considérons
le matériau autour de l'agglomérat comme homogene. L’énergie dissipée est évaluée
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Figure 4.29 — Géométrie de ’éprouvette présentant un agglomérat de noir de carbone.
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Figure 4.30 — Protocole mécanique appliqué a I’éprouvette présentant un agglomérat

de noir de carbone.
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Figure 4.31 — Observation MEB de 1’éprouvette présentant un agglomérat de noir de

carbone avec décohésion aux poéles.
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a)

Figure 4.32 — Comparaison des géométries a) image MEB ; b) image infrarouge; ¢)
superposition des deux images.

avec les parametres de la matrice donc non pertinente pour I’agglomérat. Les champs
d’énergie dissipée font nettement apparaitre ’agglomérat, les deux trous dus a la
décohésion et le maximum d’énergie dissipée qui se situe a 45° de la direction de
traction. Il est plus important en haut a gauche ici, probablement a cause d’une
légere dissymétrie du chargement local (Figure 4.34).

A* (cycle 2-1) A* (cycle 3-1)

Figure 4.33 — Champs d’énergie dissipée [pJ.mm ™3] obtenus sur 1’éprouvette présen-
tant un agglomérat de noir de carbone avec décohésion aux poles.

Nous suivons alors I’évolution des champs de température au cours d’un essai de
fatigue, dont les conditions de chargement sont les mémes que précédemment. La
Figure 4.35 représente les cartographies de température pour quelques cycles. Nous
constatons que la cavité s’ouvre sur le c6té gauche du pdle supérieur (cycles 4000
et 4500), 1a ou Iénergie dissipée est maximale. Puis la cavité supérieure grossit et
se propage autour de 'agglomérat (cycles 5000 a 5400). Il s’agit ici du passage du
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Maximum
d’énergie dissipée
Agglomérat de Décohésion aux poles
noir de carbone

Figure 4.34 — Visualisation des différents éléments sur le champ d’énergie dissipée de
I’éprouvette présentant un agglomérat de noir de carbone avec décohésion aux poles.

stade 1 au stade 2. Puis lorsque la cavité a fait le tour de 'agglomérat de noir de
carbone, elle se propage sans influence de 'agglomérat (cycles 5400 a 5600), c’est le
début du stade 3. L’ouverture de la cavité et la propagation sont cohérentes avec les
champs d’énergie dissipée évalués puisque la cavité s’ouvre la ou ’énergie dissipée est
maximale. De plus, malgré une configuration 2D et non 3D, le mécanisme particulier
observé ici fait apparaitre les 3 stades définis précédemment et semble cohérent avec
le mécanisme observé au Chapitre 3.

Cette deuxieme application sur une éprouvette présentant un agglomérat de noir
de carbone a permis de montrer, d'une part que le protocole permet de localiser, a
I’échelle de I'inclusion, des gradients d’énergie dissipée cohérents avec le mécanisme
d’amorcage et de propagation, et d’autre part que le mécanisme d’amorcage proposé
au Chapitre 3 est pertinent.

4.3.3 Simulation numérique

Dans ce paragraphe, nous proposons, en guise d’illustration, des simulations
éléments finis associées au mécanisme de décohésion permettant de discuter les
hypotheses d’interprétation des mécanismes en simulant les champs mécaniques et
d’énergie dissipée a cette échelle.

4.3.3.1 Modele géométrique

La géométrie utilisée est celle de I'éprouvette précédente complete avec uniquement
une symétrie suivant X. Les conditions aux limites sont les suivantes : la partie
inférieure de 1’éprouvette est un plan de symétrie suivant X (déplacement normal nul)
et on impose un déplacement nodal de 6mm sur la partie supérieure. Nous considérons
d’abord la configuration initiale, ¢’est-a-dire avant la décohésion. L’agglomérat de
noir de carbone est supposé étre un corps rigide et son interface avec la matrice est
supposée parfaite. Pour cela, la zone correspondant a 1’agglomérat de noir de carbone
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Cycle 5 600

Cycle 5 400

Cycle 5300

Figure 4.35 — Evolution des champs de température autour d’un agglomérat de noir
de carbone au cours d’un essai de fatigue.
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voit son déplacement imposé a zéro sur son bord (4.36). Le maillage comprend 20
000 éléments CPS4 (Figure 4.37).

T Déplacementimposé 6mm

!

’I‘ encastrement

Symétrie suivant X

Figure 4.36 — Modele géométrique utilisé pour les simulations numériques.

Figure 4.37 — Maillage de I’éprouvette.
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4.3.3.2 Modele de comportement

Le modele de comportement mécanique est le potentiel hyperélastique de Mooney-
Rivlin identifié par TBVC pour le SBR43-N550. Les coefficients sont donnés au
paragraphe 4.2.3.1.

4.3.3.3 Modele énergétique

Pour évaluer les champs d’énergie dissipée, nous utilisons le modele énergétique
de Le Chenadec et al. (2009) présenté au paragraphe 4.2.3.1 et dont les coefficients
ont été identifiés pour le SBR43-N550 (k = 0.145 et v = 0.75). La méthode de calcul
de Iénergie dissipée est la méme que dans le cas de la plaque percée (cf Annexe A).
Il s’agit donc d’un calcul purement hyperélastique permettant de calculer I’énergie
dissipée par I'intermédiaire de 1'énergie cyclique.

Rappelons que le modele de comportement mécanique et les coefficients du
modele énergétique sont identifiés sur des éprouvettes massives donc pas exactement
représentatifs du comportement des éprouvettes utilisées ici. De plus, dans ce cas,
le matériau est volontairement mal mélangé, ce qui modifie trés probablement ses
propriétés. Toutefois les simulations éléments finis restent un bon moyen de montrer
que la localisation des gradients d’énergie dissipée est pertinente et que les ordres de
grandeurs sont cohérents.

4.3.3.4 Comparaison essai-calcul

La Figure 4.38 représente les champs d’énergie cyclique et d’énergie dissipée
obtenus pour un cycle. Le maximum est localisé au pdle, ce qui est cohérent avec
le mécanisme observé dans ce cas, c’est-a-dire la décohésion au pole a l'interface
entre 'agglomérat de noir de carbone et la matrice. Cela nous permet de valider les
hypotheses d’une forte cohésion et d’'une forte interface avec la matrice. La valeur
maximale est de 0.30m.J/mm?>. Nous n’avons pas les données expérimentales nous
permettant de comparer cette valeur puisque la décohésion a eu lieu pendant la phase
d’accommodation. En revanche, dans le premier cas réel présenté sur le NR20-N550,
les champs d’énergie dissipée initiaux font apparaitre un maximum aux poles. La
valeur atteint dans ce cas 0.23m.J/mm?3. Bien que les matériaux soient différents,
I'ordre de grandeur est correct, ce qui nous permet de valider quantitativement les
hypotheses du modele.

Nous réalisons ensuite une simulation post-décohésion. Seules les conditions aux
limites de la zone correspondant a I'agglomérat de noir de carbone sont modifiées :
la zone de décohésion devient un bord libre (sans interface), les zones supposées sans
décohésion restent encastrées.

La Figure 4.39 représente les champs d’énergie cyclique et d’énergie dissipée obte-
nus. L’énergie dissipée moyenne évaluée "loin" de 'agglomérat de noir de carbone est
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Ediss
Ecyc (Avg: 75%)
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Figure 4.38 — Champs avant décohésion a) d’énergie cyclique et b) d’énergie dissipée
[mJ/mm?3].

de 0.16m.J/mm3. Expérimentalement, 1’énergie dissipée est évaluée a 0.15m.J/mm?.
Ce premier point permet de valider quantitativement la loi de comportement mé-
canique ainsi que les coefficients du modele énergétique k et v et confirme que le
protocole 6, permet de capter les gradients d’énergie dissipée a cette échelle.

Nous comparons ensuite les valeurs moyennes d’énergie dissipée évaluée sur la zone
d’intérét, correspondant au maximum local observé sur les champs expérimentaux
(rectangle noir sur la Figure 4.39 b)). La moyenne est évaluée numériquement sur
I’ensemble des éléments de zone d’intérét, et expérimentalement sur I’ensemble des
pixels. Expérimentalement, 1’énergie dissipée est de 0.2m.J/mm?, numériquement
elle est de 0.45m.J/mm3. Le résultat numérique surestime les valeurs expérimentales
toutefois 'ordre de grandeur est bon. L’écart a la valeur expérimentale peut étre dii
a la loi de comportement, aux coefficients du modele énergétique et a une diffusion
thermique plus importante pres des bords libres des trous et de l'interface avec
I'agglomérat de noir de carbone. Cela montre notamment qu’a faible échelle, les
conditions permettant de négliger la diffusion sont plus restrictives. Dans ce cas il
serait souhaitable d’augmenter la fréquence de sollicitation mécanique de fagon a
limiter les pertes par diffusion.

Enfin, les champs d’énergie dissipée numériques font apparaitre un maximum localisé
a la limite de la zone de décohésion, dont la valeur d’énergie dissipée atteinte est
de 200m.J/mm?, donc trés supérieure A celle évaluée expérimentalement. Cela peut
s’expliquer, comme précédemment par la loi de comportement, les coefficients du
modele énergétique et une diffusion plus importante pres des bords libres des trous
et de l'interface avec I'agglomérat de noir de carbone. De plus, les conditions aux
limites imposées ici font 'hypothese d’une interface parfaite et génerent une forte
concentration de contrainte, non représentative, au nceud a la limite entre la zone
encastrée et celle libre.

Les simulations nous ont permis, sur un cas modele, de valider qualitativement la
localisation des gradients d’énergie dissipée évaluée expérimentalement. Les valeurs
prédites par le modele sont également cohérentes avec celles évaluées expérimentale-
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Figure 4.39 — Champs apres décohésion a) d’énergie cyclique et b) d’énergie dissipée

[mJ/mm3).

ment ce qui tend & montrer que le protocole et le modele énergétique sont validés
quantitativement et semblent pertinents a I’échelle de la microstructure.
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4.4 Conclusion

Nous avons mis en place un protocole expérimental, appelé 6,, permettant
d’obtenir directement les cartographies d’énergie dissipée a partir des champs de
température mesurés. Ce protocole a été développé a une échelle "macroscopique”
sur une plaque percée et I'influence de plusieurs parametres expérimentaux a été
étudiée. Puis une comparaison a des simulations numériques utilisant un modele
énergétique ont permis de valider I’approche. Les avantages de cette approche sont
de travailler sur les données thermiques brutes, de ne pas formuler d’hypothese sur
la forme du champ de source, d’obtenir des cartographies 2D de I'énergie dissipée et
enfin sa simplicité de mise en ceuvre.

Ce protocole a ensuite été appliqué a une échelle intermédiaire sur des cas modeles
présentant des "défauts microscopiques” maitrisés et représentatifs du comportement
autour d’inclusions, un micro trou et un point de glue.

Le protocole a enfin été appliqué, avec succes, a 1’échelle de "grosses" inclusions.
Nous avons montré sa capacité a capter les gradients de température et d’énergie
dissipée autour d’agglomérats de noir de carbone de 0.6mm a 0.4mm. La locali-
sation des gradients d’énergie dissipée est cohérente avec les hypotheses de forte
cohésion et de forte interface avec la matrice formulées au Chapitre 3. Dans les
cas particuliers étudiés, les champs de température sont pertinents au regard du
mécanisme d’amorgage observé : rupture de I'agglomérat dans un cas; décohésion
dans l'autre. Enfin, 'observation des champs de température au cours d'un essai de
fatigue post-décohésion (passage du stade 0 au stade 1 terminé) a permis de mettre
en évidence le passage du stade 1 au stade 2, puis le passage du stade 2 au stade 3.
De plus, les valeurs d’énergie dissipée évaluées expérimentalement et numériquement
via un modele énergétique sont cohérentes, ce qui nous permet de valider I’approche
d’un point de vue qualitatif et quantitatif.

L’utilisation de ce protocole ouvre de nombreuses perspectives :

— étendre la caractérisation thermographique des mécanismes d’amorcage a d’autres
types d’inclusions (ZnO par exemple) afin de comprendre les différences observées
au Chapitre 3;

— descendre encore d’une échelle en utilisant I’'objectif "G3" pour travailler sur des
inclusions de taille représentative (de 'ordre de la dizaine de microns);

— réaliser des simulations éléments finis pour différentes géométries d’inclusion et
conditions d’interface et confronter les résultats expérimentaux a ceux prédits par
un modele dissipatif. Ces cas tests de validation pourront alors permettre d’étudier
des configurations 3D ;

— prédire la dispersion des résultats en fatigue aux échelles mésoscopique et macro-
scopique via un critere local ;
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— alimenter un critere énergétique permettant de prédire la durée de vie en fatigue
(Chapitre 5).

Soulignons enfin que ce type de mesures thermographiques a 1’échelle des inclusions
n’a jamais été réalisé auparavant sur les élastomeres. Seules les études de Bodelot
et al. (2009) a 'échelle du grain d’un acier s’apparentent a I’approche que nous avons
proposée.

177



178



CHAPITRE

5)

Démarche de
dimensionnement :
caractérisation rapide des
propriétés en fatigue

Dans le chapitre précédent nous avons mis en place une méthode permettant
d’obtenir des cartographies d’énergie dissipée directement a partir des champs de
température mesurés. L objectif de ce chapitre est de s’appuyer sur cette méthode
pour proposer une démarche de caractérisation rapide des propriétés en fatigue via
un critere énergétique. Ce chapitre comprend cing parties. La premiére partie est un
état de l'art succinct sur l'auto-échauffement, une méthode de caractérisation rapide
des propriétés en fatigue. Cette méthode a d’abord été développée sur les matériaux
métalliques avant d’étre étendue aux polymeéres, thermoplastiques et élastomeres.
La deuxiéeme partie présente le protocole d’auto-échauffement mis en place dans
cette étude ainsi que le critére énergétique utilisé. Ce critére, basé uniquement sur
des mesures thermiques, permet de prédire la courbe de Wohler déterministe avec
une seule éprouvette et une demi-journée d’essai. Dans la troisiéme partie, nous
proposons une étude de sensibilité a différents parametres afin de valider la robustesse
du critére et de l’approche. Dans la quatrieme partie le critére est appliqué auz
différentes formulations a l’étude et validé pour la grande majorité des cas. Enfin,
dans la cinquieme partie nous proposons une discussion sur l’apport d’une approche
en énergie dissipée et une illustration de la démarche de dimensionnement en fatigue.
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Chapitre 5. Démarche de dimensionnement : caractérisation rapide des propriétés
en fatigue

5.1 L’auto-échauffement : une méthode de
caractérisation rapide

Depuis les premiers travaux sur la fatigue menés par Wohler, se pose le pro-
bleme du gain de temps pour 'obtention des courbes de fatigue. La méthode de
I'auto-échauffement offre des possibilités de caractérisation rapide des propriétés
en fatigue. Dans cette partie nous rappelons brievement les principaux résultats
basés sur l'auto-échauffement, d’abord sur les matériaux métalliques puis sur les
thermoplastiques et les élastomeres.

a Les métaux

Stromeyer est le premier, en 1914 a faire le lien de maniere empirique entre la
température et la limite d’endurance (Stromeyer, 1914). Puis il faut attendre
les années 90 pour voir de nouvelles études relier la température aux propriétés
en fatigue. Ces études ont d’abord été menées sur les matériaux métalliques et
permettent notamment une détermination rapide de la limite d’endurance (Luong,
1995), (Luong, 1998), (La Rosa et Risitano, 2000), (Liaw et al., 2000), (Boulanger
et al., 2004), (Cura et al., 2005). Pour cela, la technique utilisée, appelée auto-
échauffement, consiste a appliquer a une éprouvette de fatigue une succession de
blocs de chargement cyclique d’amplitude de contrainte croissante, en enregistrant
pour chaque bloc I’évolution de la température (Figure 5.1 a)). On constate que
la température moyenne de 1’éprouvette augmente puis tend a se stabiliser vers
une valeur qui dépend de la fréquence de sollicitation et du chargement mécanique
(Figureb.1 b)). On peut alors tracer I’évolution de I'auto-échauffement moyen en
fonction du chargement. Pour les matériaux métalliques, a partir d’un certain
niveau de chargement, on observe généralement un changement brutal de la tempé-
rature stabilisée. Ce changement est associé a la limite d’endurance (Figure 5.1 c)).
Il est également interprété comme la signature de la microplasticité, mécanisme
qui pilote la fatigue. Ainsi, dans le cas des matériaux métalliques, il est possible
de relier directement I’auto-échauffement et les propriétés en fatigue puisque c’est
le méme mécanisme, la microplasticité, qui est responsable des deux phénomenes.

Plus récemment, en s’appuyant sur les essais d’auto-échauffement, Doudard et al.
(2005) ont proposé un critere de ruine énergétique et développé un modele probabi-
liste & deux échelles qui permettent d’une part de déterminer la limite d’endurance
et d’autre part d’évaluer la dispersion des résultats de fatigue, en une demi-journée
et avec seulement une éprouvette. Cette approche a ensuite été étendue a diffé-
rents cas de chargement, permettant notamment de tenir compte de I'effet d’une
pré-déformation plastique, (Ezanno et al., 2013) (Munier et al., 2010), et a de
nombreux matériaux métalliques (Munier et al., 2014). Les mesures sur structures
restent toutefois complexes en raison des coefficients de diffusion élevés.
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Figure 5.1 — Principe de 'auto-échauffement (Doudard et al., 2005).

Ces dernieres années, les essais d’auto-échauffement ont également été appliqués a
des matériaux polymeres; les matériaux composites et les élastomeres.

Les thermoplastiques

Le protocole d’auto-échauffement a été appliqué sur les thermoplastiques. Berrehili
et al. (2010) étudient le comportement en fatigue multiaxiale d'un polypropyléne,
en traction et torsion et pour des rapports de charge R=0 et R=-1. La température
est mesurée avec un thermocouple et la limite d’endurance prédite par la courbe
d’auto-échauffement est toujours supérieure a celle obtenue lors des essais de
fatigue classique. Les auteurs voient deux principales raisons a cette mauvaise
estimation : premierement la température n’est pas toujours stabilisée en fin de
palier, deuxieémement les polymeres étant sujets a plusieurs phénomenes dissipatifs,
la courbe d’auto-échauffement ne peut probablement pas étre traitée comme celle
obtenue sur les métaux.
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Les travaux de Jégou (2012) et Jégou et al. (2013) sont dédiés au PAG6 renforcé
de 50% fibres de verre courtes (PA66GFE50). Ils montrent d’abord que les essais
d’auto-échauffement permettent d’évaluer rapidement 'amplitude des contraintes
correspondant a une endurance limitée a un million de cycles du PA66GF50, et
que le seuil observé traduit l'activation de mécanismes irréversibles tels que la
plasticité et/ou 'endommagement. Ils proposent également un critére énergétique
qui permet de prédire de fagon tres satisfaisante les courbes de fatigue issues
d’une campagne classique. Ce critére est ensuite appliqué a des éprouvettes avec
des géométries différentes (Figure 5.2) et plusieurs conditions d’humidité relative
(Figure 5.2). IIs mettent en évidence une tres bonne corrélation entre les résultats
prédits par le critere et ceux obtenus classiquement, ainsi qu’une unification des
courbes d’endurance tracées en énergie dissipée (Figure 5.3). Le critére énergétique
identifié sur éprouvette standard est finalement appliqué et validé au cas d’une
structure complexe.

100 T T TTTTIT T T TTTTIT T T TTTTTT
R T
90 f---b-d-bidiud o _doJold e Fatigue [SO527 RH40% _
LI TS S S S Modéle ISO 527 RH40%
] [ RN} i LI
70 fonnbodopiiitionaqod-dd- 4 FatigueH RHao%
T g0 bt o doLAdhUL i o o4 =—Modéle H2 RH40% —
-~ L 1 [ I I R . * 8 o8 saes ]
B ' EEEREIT A EEEL A
~ 50 o = e - -
— [ R UL [ B B RN} —
§ 40 foocbodob i ot el 3
© R ' EEREI P 'W “"'."I‘{;(‘)‘j'-','-j'l‘-{‘mho' """ -
1'.0 AR N [ [N L N [ U [ [ | A U IR R RN -~ ol . o
B PO T 0 [ EEE Modéle ISO527 RH40%
IV, TSP SR 4 IS U R 1 .- U N U 05 - 20 F- 4 ISO527RH55%
G o R Modéle ISO527 RH55%
10 -=-F-7-F31tRT-==1=A=19°4TR- =~ -F4-rFnTr--- 10 £- e 150527 RH25%
0 R R T R . —Modeéle IS0527 RH23%
1.LE+03 1.E+04 1.E+05 1.E+06 o "
N (cycles) 1.LE+03 1.E+04

N (cycles)

Figure 5.2 — Prédiction du critere énergétique pour différentes géométries d’éprou-

vettes et conditions d’humidité relative (Jégou, 2012).

Dans ses travaux de these, Westphal (2014) utilise également des essais d’auto-
échauffement pour déterminer rapidement la limite d’endurance de composites
stratifiés (matrice époxy et fibres de carbone) mais ne propose pas de critere
permettant de prédire la courbe de Woéhler.

Les élastomeres

Le Saux et al. (2010b) (Le Saux, 2010) sont les premiers auteurs a avoir appliqué le
protocole d’auto-échauffement sur des matériaux élastomeres. Contrairement aux
matériaux métalliques on n’observe pas d’évolution brutale de 'auto-échauffement
mais une évolution douce de par la nature hystérétique du comportement des
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Figure 5.3 — Unification des courbes de fatigue tracées en énergie dissipée (Jégou,
2012).

¢élastomeres quel que soit le niveau de chargement et ’absence de limite d’en-
durance (observée durant des essais de fatigue jusqu’a 10 millions de cycles
(Ostoja-Kuczynski, 2005)). Ils proposent un dépouillement empirique similaire
a celui réalisé sur les métaux : 'intersection de la tangente aux derniers points
de la courbe d’auto-échauffement avec I’axe des abscisses correspond a la limite
d’endurance a un million de cycles (Figure 5.4). Cette évaluation empirique donne
des résultats satisfaisants pour différents types d’élastomeres toutefois ses limites
ont été montrées dans le cas d’élastomeres ayant des viscosités proches et des
durée de vie en fatigue tres différentes (Le Saux et al., 2010Db).
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Figure 5.4 — Courbe d’auto-échauffement et dépouillement empirique proposés par
Le Saux (2010).
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en fatigue

L’auto-échauffement des élastomeres est la signature de plusieurs phénomenes.
Contrairement au métaux, ce n’est pas donc pas la conséquence d’un seul méca-
nisme pilotant la fatigue. Afin de faire le lien entre auto-échauffement et fatigue,
Le Saux et al. (2010b) proposent d’enrichir I'analyse par des informations supplé-
mentaires provenant de la microstructure. Ainsi, ils mettent en place un critere
énergétique basé sur I'idée que, quelles que soient les conditions de chargement
mécanique, il existe une énergie dissipée critique associée aux mécanismes d’endom-
magement par fatigue, notée Ep, pouvant étre considérée comme une propriété
intrinseque du matériau. Elle se définit comme étant le cumul de I'énergie dissipée
par cycle par les mécanismes de fatigue Ey;s, ¢, jusqu’a I'amorcage d’une fissure
de fatigue au cycle N;. Elle s’écrit :

N;
ED == Z Ediss,f(N)

N=1

L’énergie dissipée par cycle par les mécanismes de fatigue ne pouvant étre évaluée
directement les auteurs proposent de la relier a 1’énergie totale dissipée par cycle
(Egiss), a la densité volumique de défauts (wg) et au volume considéré (V) telle
que :

Ediss,f - A~VEdiss(5maa:)-wd(5max7 N)

Notons ici que I'énergie dissipée par cycle est évaluée grace au modele énergétique
de Le Chenadec et al. (2009), et que, dans ce cas, elle dépend linéairement de la
température d’auto-échauffement, 0.

Dans le cas du polychloroprene, ils montrent, grace a des mesures tomographiques,
que la densité volumique de défauts atteint une valeur stabilisée fonction du
chargement mécanique pour un nombre de cycles de I'ordre de 10% de la durée
de vie. Ils négligent donc la dépendance de la densité volumique de défauts au
nombre de cycles pour écrire :

ED = A‘B‘VGAE(é‘maz)‘Ni'wd(gmax)

Cela revient a vérifier que :

~ ABV

Oag(Emaz)-Ni-wa(Emaz) = C(constante) (5.1)
L’équation 5.1 donne de maniere implicite la loi N; = f(€,142). 11 est donc possible
de reconstruire la courbe d’endurance connaissant la constante C' et les lois d’évo-
lution de Egiss(Emaz) €t Wa(Emaz)-

Cette approche a été validée expérimentalement pour le polychloropréne (Figure
5.5) et la dispersion observée sur les populations de défauts permet une premiere
évaluation de la dispersion des résultats de fatigue (Figure 5.6).

Par cette méthode, il est alors possible de reconstruire la courbe d’endurance grace
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a un critére a un seul parametre et 'utilisation de données microstructurales de
I’endommagement permettant d’estimer également la dispersion des résultats de
fatigue. La courbe d’endurance est obtenue en trois jours avec six éprouvettes,
ce qui représente un gain de temps et d’éprouvettes non négligeable par rapport
a la méthode classique (1 mois et 25 éprouvettes). Le principal avantage de
cette approche est qu’elle ne nécessite pas de dépouillement & seuil et donc pas
d’hypothese forte sur ce point. De plus, c¢’est un critere avec un seul parametre
et I'analyse des données de l'essai d’auto-échauffement et de la population de
défauts permet de reconstruire la courbe d’endurance avec une évaluation de la
dispersion. Cependant, ses limites résident dans le temps nécessaire a ’acquisition
et au traitement des données tomographiques qui peuvent s’avérer lourdes, et la
population de défauts qui doit étre tres importante.
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Figure 5.5 — Prédiction de la courbe d’endurance par le critére énergétique proposé
par Le Saux (2010).
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Figure 5.6 — Identification de la dispersion des populations de défauts et estimation
de la dispersion observée en fatigue (Le Saux, 2010).

5.2 Protocole d’auto-échauffement et critére
énergétique

Nous avons vu dans ’étude bibliographique que les essais d’auto-échauffement
permettent de relier la température stabilisée a 'amplitude des contraintes (ou des
déformations). D’autre part nous avons développé au Chapitre 4 une méthode (que
nous avons appelée 90) permettant d’obtenir expérimentalement les cartographies
d’énergie dissipée sur la base de mesures thermiques. L’idée est donc de combiner ces
deux approches afin de relier I’énergie dissipée par cycle a la déformation principale
maximale (grandeur mécanique choisie dans notre cas puisque c’est celle utilisée par
TBVC pour piloter les essais de fatigue). Cela constitue la premiere section de cette
partie. Dans la seconde section, nous présentons le critere énergétique mis en place
permettant de prédire la courbe de Wohler déterministe avec une seule éprouvette
et en une demi-journée d’essai.

5.2.1 Protocole d’auto-échauffement — validation en 3D et
justification de ’approche choisie

Dans ce paragraphe nous décrivons le protocole d’auto-échauffement mis en place
permettant de relier I’énergie dissipée par cycle a la déformation principale maximale.
L’énergie dissipée par cycle est déterminée par la méthode 6. Les éprouvettes utilisées
pour la caractérisation en fatigue sont des éprouvettes massives, or cette méthode a
été établie au Chapitre 4 sur des cas 2D. Il s’agit donc d’explorer son application a
un cas 3D de maniere a adapter I'essai ou ’analyse qui en est faite.
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5.2. Protocole d’auto-échauffement et critéere énergétique

5.2.1.1 Protocole d’auto-échauffement

Les éprouvettes de caractérisation en fatigue utilisées par TBVC sont des éprou-
vettes de type diabolo, appelées AE2 et dont la géométrie est rappelée Figure 5.7,
(plus de détails sur ces éprouvettes sont donnés au Chapitre 2, paragraphe 2.1.5).

Figure 5.7 — Géométrie de I’éprouvette AE2.

Le protocole d’auto-échauffement consiste a appliquer une succession de blocs de
chargement cyclique d’amplitude de déplacement croissante, en enregistrant pour
chaque bloc I’évolution de la température. On réalise treize blocs de chargement pour
des amplitudes de déplacement comprises entre Imm et 13mm, ce qui correspond &
une déformation principale maximale (en fond d’entaille) respectivement de 15% et
250% environ. Le dernier palier est poursuivi jusqu’a rupture de ’éprouvette ce qui
nous donne un nombre de cycles a rupture (Figure 5.8). Le protocole mécanique de
chacun des blocs s’appuie sur celui utilisé au chapitre précédent. Il comprend donc
deux phases : une premiere phase d’accommodation de 10 cycles & 2Hz suivi d'un
retour a 1’équilibre thermique en position déformée maximum (de 3-4 minutes pour
les paliers les plus élevés), et une seconde phase de 20 cycles & 2Hz durant laquelle
I’acquisition thermique est faite a 30Hz, de fagon a avoir un discrétisation du cycle
suffisante (15 images par cycle)(Figure 5.9).

Etant donné que chaque bloc est constitué de 30 cycles uniquement, nous faisons
I’hypothese que les treize blocs de chargement précédant 'essai de fatigue n’induisent
pas de dommage significatif nécessitant de corriger le nombre de cycles a rupture
du dernier niveau. De plus, le critere de ruine du dernier niveau est le nombre de
cycles a rupture totale de I’éprouvette. Nous faisons ’hypothese ici que, pour les
hauts niveaux de déformation, la différence entre le nombre de cycles a initiation
défini par TBVC et le nombre de cycles a rupture est négligeable. Ces hypotheses
sont vérifiées par la bonne corrélation avec les courbes de fatigue.

La fréquence de sollicitation mécanique est choisie ici en accord avec la fréquence
utilisée pour les essais de fatigue a haut niveau de déformation. Notons qu’une étude
de sensibilité a la fréquence a été menée et montre que la fréquence n’influence
pas la prédiction de I’énergie dissipée par cycle dans la gamme de fréquence testée
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Figure 5.8 — Succession de blocs de chargement d’amplitude de déformation croissante.
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Figure 5.9 — Protocole mécanique d'un bloc de chargement.

(paragraphe 5.3.2).

Les acquisitions thermiques sont réalisées avec 1'objectif "G1" et se focalisent
sur la zone centrale de ’éprouvette en extension (Figure 5.10). Cela nous permet
d’avoir une description fine de par le nombre de pixels et la résolution spatiale de
I'objectif. D’autre part, la distance focale étant constante, pour une zone d’analyse
donnée il est possible de comparer quantitativement les essais entre eux. Comme
précédemment, nous travaillons dans une configuration mécanique donnée. Nous
choisissons de travailler en position déformée maximale car c¢’est dans cette position
que la configuration géométrique est la mieux maitrisée.
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5.2. Protocole d’auto-échauffement et critere énergétique

Nous pouvons la encore avoir acces aux champs d’énergie dissipée par cycle mais
nous utilisons ici la valeur moyenne évaluée sur la zone d’analyse. L’énergie dissipée
par cycle s’écrit alors :

A* = EM (5.2)
fr ta—1

ou T; et t; (repectivement T3 et t9) sont la température moyenne de la zone centrale
en position déformée maximale et I'instant de la fin du cycle 1 (respectivement a la
fin du cycle 2) (Figure 5.11). En appliquant cette démarche pour chaque palier de
chargement nous pouvons tracer I’évolution de 'énergie dissipée par cycle en fonction
de la déformation principale maximale (Figure 5.12). Au Chapitre 4 une évaluation
similaire sur des éprouvettes tres fines permettait d’étre homogene dans le volume.
Ici il est nécessaire d’estimer le volume sur lequel 1’énergie dissipée est évaluée.

a) b)

Figure 5.10 — Image thermique obtenue a) avec 'objectif 50mm, b) avec 1'objectif
'"G1" sur la zone d’analyse.
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Figure 5.11 — Evolution de la température durant un bloc de chargement
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Figure 5.12 — Evolution de I'énergie dissipée en fonction de la déformation principale
maximale obtenue par auto-échauffement sur le SBR43-N550.

5.2.1.2 Validation en 3D et justification de I’approche choisie

Afin de valider le protocole utilisé et d’estimer le volume sur lequel nous évaluons
I’énergie dissipée, nous utilisons le modele de Le Chenadec et al. (2009). Les para-
metres du modele ont été identifiés sur le SBR43-N550 selon la méthode proposée
par Le Saux et al. (2013). Ce point est détaillé en Annexe A. Nous pouvons alors
comparer les valeurs d’énergie dissipée évaluées expérimentalement et par simula-
tion. Lorsque I'énergie dissipée est évaluée au nceud correspondant a la déformation
maximale elle est légérement surestimée. En faisant une évaluation moyenne sur
le volume dont les dimensions correspondent a la zone d’étude expérimentale et
pour une épaisseur d’environ 1mm, la corrélation entre les valeurs expérimentales et
numériques est bonne. (Figure 5.13).

Expérimentalement, nous évaluons donc l'énergie dissipée sur une épaisseur
limitée de Imm environ. Les observations des scénarios d’endommagement présentés
au Chapitre 3 montrent que les fissures de fatigue sont localisées majoritairement
en surface et sub-surface. Ainsi, le comportement en fatigue de nos matériaux étant
piloté par la peau, I’évaluation expérimentale semble pouvoir étre utilisée de maniere
pertinente pour l'application d'un critére énergétique visant la prédiction de la durée
de vie en fatigue.
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Figure 5.13 — Comparaison des résultats expérimentaux et numériques.

5.2.2 Critere énergétique : application aux NR43-N550 et
SBR43-N550

Le critére énergétique choisi est le méme que celui utilisé par Jégou (2012) et
relie le nombre de cycles a rupture (ou a initiation) a I’énergie dissipée par cycle, tel
que :

A* N =C (5.3)
ou b et C' sont les parametres du modele a identifier.

I1 nous faut donc deux couples (A*, N) pour identifier les parametres du modele.
L’essai d’auto-échauffement donne deux informations (Figures 5.14 et 5.15) :

— la relation entre I’énergie dissipée et la déformation principale maximale : A* =
fe);
— le nombre de cycles a rupture pour le dernier palier, soit un couple (A%, Ng).

La fonction f est dans notre cas, une fonction polynomiale d’ordre 2.
Le second couple est obtenu grace a une évaluation graphique empirique qui
s’apparente a celle proposée sur les matériaux métalliques. Dans le cas des matériaux
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Figure 5.14 — Données issues du protocole d’auto-échauffement pour le SBR43-N550.

B
8

.,A*V(NRq';,-,N?SO) (A*g, Ng) _;f [

w
&

w
8

N
8

N
8

2
\
|

Energie dissipée par cycle [pJ/mm?3]
=
8

un
o
|
|
[

o

1 10 100 1000
Déformation principale maximale [%)]

Figure 5.15 — Données issues du protocole d’auto-échauffement pour le NR43-N550.
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parametres SBR43-N550 NR43-N550

b 0.214 0.506
C [mJ/mm3 1.7 44.3

Tableau 5.1 — Parametres du critere énergétique pour le SBR43-N550 et le NR43-
N550.

métalliques, la rupture de pente observée sur la courbe d’auto-échauffement est
due au phénomene de microplasticité pilotant la fatigue. Dans le cas des matériaux
élastomeres, on n’observe pas de rupture de pente de la courbe d’auto-échauffement,
toutefois, dans un diagramme semi-logarithmique, deux, ou trois régimes selon les
cas, semblent se dégager. Les résultats suivants montrent que pour les matériaux a
base de matrice SBR on distingue deux régimes sur la courbe d’auto-échauffement,
et pour les matériaux a base de matrice NR on en distingue trois. Contrairement
aux matériaux métalliques, I'origine de ces différents régimes n’est pas connue. Nous
choisissons toutefois de nous focaliser sur la transition entre le premier et le deuxieme
régime, en faisant I’hypothese que ce changement de régime est di a l'activation de
phénomeénes d’endommagement. Nous postulons alors que I'intersection entre la
droite du second régime et ’axe des abscisses donne une déformation dont le niveau
d’énergie dissipée associé correspond a une durée de vie d’'un million de cycles.

Le dépouillement graphique nous donne un couple (g19s, 109) obtenu a l'intersec-
tion de la droite du second régime et I'axe des abscisses. Avec la relation A* = f(¢)
nous avons alors le second couple (A, 10°) (Figures 5.16 et 5.17). Nous pouvons
ensuite identifier analytiquement les parametres b et C' (Tableau 5.1) et remonter
a la courbe de Woéhler tracée en déformation (Figure 5.18 et 5.19). La corrélation
entre la courbe prédite par le critere et celle obtenue lors des campagnes de fatigue
classiques est tres bonne. Avec ce protocole la courbe de Wohler déterministe est
obtenue avec une seule éprouvette, en une demi-journée d’essai et uniquement a
partir de mesures thermiques.

Remarque : le coefficient b est inférieur a 1 ce qui signifie que le nombre de cycles
a moins de poids que I'énergie dissipée par cycle.

La Figure 5.20 schématise ’ensemble de la démarche.
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Figure 5.16 — Dépouillement graphique sur le SBR43-N550.
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Figure 5.17 — Dépouillement graphique sur le NR43-N550.
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Figure 5.18 — Prédiction du critere énergétique pour le SBR43-N550.
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Figure 5.19 — Prédiction du critere énergétique pour le NR43-N550.

195



Chapitre 5. Démarche de dimensionnement : caractérisation rapide des propriétés
en fatigue

Essai d’auto-échauffement ] [ Critére énergétique ]

[ | [
[(A*R, Ng) ] [A* = (&) ] [ Evaluation graphique ] A*NP=C

I
[(EG, Ng= 108cycles) ]
[
4[(A*G, 105cycles)]
|
[ Identification de b et C ]—

[ Courbe de Wohler ]

Figure 5.20 — Démarche de mise en place du critere énergétique.

5.3 Etude de sensibilité

Dans cette partie nous étudions l'influence de différents parametres afin de tester
la robustesse de 'approche proposée. L’étude est faite sur le NR43-N550.

5.3.1 Répétabilité du protocole expérimental

Nous cherchons ici a vérifier que le protocole expérimental d’auto-échauffement
est bien répétable et a évaluer I'impact de la dispersion des résultats sur ’application
du critere énergétique. La répétabilité du protocole concerne deux aspects :

— les mesures thermiques et donc I’évaluation de I’énergie dissipée a chaque palier ;

— le nombre de cycles a rupture obtenu sur le dernier palier.

La Figure 5.21 représente les courbes d’énergie dissipée ainsi que les valeurs du couple
(A%, Ng) obtenues pour deux essais. On observe une treés bonne répétabilité de la
courbe d’auto-échauffement et peu de différence sur le nombre de cycles a rupture
au dernier palier. L’application du critére énergétique pour les deux essais est pré-
sentée en Figure 5.22 et montre que les prédictions sont tres bonnes dans les deux cas.

Le couple (A%, Ng) est obtenu pour une déformation principale maximale de 250%
environ. Ce point est discutable dans la mesure ou certaines caractérisations en fatigue
classiques sont menées jusqu’a 200% de déformation seulement. Cependant ce point
s’aligne bien avec la courbe de Wohler et semble donc représentatif du comportement
en fatigue. De plus, I'intérét de prendre un point a haut niveau de déformation est
que la dispersion des résultats de fatigue est plus faible, principalement dans le cas
des matériaux a matrice SBR.
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Figure 5.21 — Répétabilité du protocole expérimental.
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Figure 5.22 — Prédiction du critere énergétique pour deux essais sur le NR43-N550.
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5.3.2 Influence de la fréquence

Nous avons montré au Chapitre 4 que la fréquence de sollicitation mécanique
avait une influence sur la température mais pas sur I’énergie dissipée par cycle (dans
la gamme de fréquence étudiée, dans la mesure ou I'auto-échauffement généré n’induit
pas de changement du comportement thermomécanique). Nous souhaitons vérifier ce
point dans le cas d’une éprouvette massive et s’assurer que les prédictions du critere
restent correctes. Pour cela, nous réalisons un deuxieme essai d’auto-échauffement a
une fréquence de 5Hz. En revanche, I'essai de fatigue sur le dernier palier se fait tou-
jours & 2Hz. En effet, des études menées par TBVC montrent qu’aux hauts niveaux
de déformation, une fréquence élevée génere un auto-échauffement non négligeable
qui impacte la durée de vie. La Figure 5.23 représente les courbes d’énergie dissipée
ainsi que les valeurs du couple (A%, Ng) obtenues pour l'essai a 2Hz et celui a 5Hz.
On observe une trés bonne répétabilité de la courbe d’auto-échauffement énergétique
et donc une influence négligeable de la fréquence sur ’évaluation de 1’énergie dissipée.
Le nombre de cycles a rupture obtenu sur le dernier palier reste lui aussi assez
répétable. L’application du critére énergétique pour les deux essais est présentée en
Figure 5.24 et montre que les prédictions sont bonnes dans les deux cas.
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Figure 5.23 — Influence de la fréquence sur la courbe d’auto-échauffement.

Les essais d’auto-échauffement seront réalisés a 2Hz sauf pour les matériaux qui
dissipent tres peu (c’est-a-dire que I’élévation de température mesurée est inférieur a
la résolution de la caméra soit 10mK) tels que le SBRO, le NRO et le NR20-N550

pour lesquels I'essai sera fait a 5Hz mais le dernier palier mené a rupture est toujours
effectué a 2Hz.
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NR43-N550
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Figure 5.24 — Influence de la fréquence sur les prédictions du critere énergétique pour
le NR43-N550.

5.3.3 Influence de I’évaluation graphique et de la relation
entre 1’énergie dissipée par cycle et la déformation
maximale principale

Nous souhaitons ici évaluer I'influence de la relation mathématique f choisie pour
relier I’énergie dissipée par cycle a la déformation maximale principale. Pour cela nous
proposons d’identifier trois fonctions correspondant a la valeur moyenne et aux valeurs
extrémes d’énergie dissipée (Figure 5.25). Ces derniéres valeurs sont associées aux
barres d’erreur correspondant a l'incertitude de mesure due a la résolution thermique.
Puis nous appliquons le critere énergétique pour reconstruire les courbes de Woéhler
associées. Les résultats présentés en Figure 5.26 montrent que les prédictions restent
trés proches.

Le second point que nous souhaitons examiner ici est I'influence de 1’évaluation
graphique. C’est sans doute le point le plus sensible et le plus discutable du protocole
proposé. En effet, il dépend de 'appréciation de I'expérimentateur sur 1’existence
des régimes. De plus, les régimes n’ont pas de sens physiques prouvés et le choix
d’une durée de vie limitée a un million de cycles est arbitraire. Afin d’évaluer cette
dépendance nous proposons dans un premier temps de quantifier I'influence de
dépouillements graphiques extrémes (Figure 5.27) sur les prédictions du critére
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Figure 5.25 — Choix de la fonction f reliant I’énergie dissipée par cycle a la déformation
maximale principale.

(Figure 5.28). On constate dans ce cas que 1’évaluation graphique peut avoir une
influence non négligeable sur les prédictions du criteére, bien que I’écart reste inférieur
a une demi-décade.

5.3.4 Influence de la zone d’étude

L’énergie dissipée est évaluée en moyenne sur la zone centrale de I’éprouvette, en
position déformée maximale. Comme le montre la Figure 5.29, la surface de cette
zone évolue avec le niveau de déformation. En effet, en position déformée, la hauteur
de cette zone est de 0.7mm pour un déplacement de 1mm, (rectangle bleu), et de
2mm pour un déplacement de 13mm (rectangle vert). La longueur de la zone varie
également, elle est ajustée de facon a ne comprendre que I’éprouvette. Nous cherchons
alors a quantifier I'influence de la géométrie de cette zone d’étude sur 1’évaluation de
I’énergie dissipée. La hauteur de la zone peut avoir une influence sur :

— I’évaluation expérimentale de la valeur moyenne de la température;;
— I’évaluation numérique de la valeur moyenne de 'amplitude de déformation locale.

En effet la géométrie complexe de I’éprouvette induit des champs de déformation
hétérogenes alors que dans le protocole mis en place, I’énergie dissipée évaluée en
moyenne est reliée a la déformation maximale au nceud. La Figure 5.29 montre les
champs de déformations obtenus dans le cas d’une amplitude de déplacement de
Imm et 13mm et représente I’évaluation faite au noeud ou en moyenne sur la zone
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NR43-N550
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Figure 5.26 — Influence de la fonction f sur les prédictions du critere énergétique
pour le NR43-N550.

associée a 1’évaluation thermique.

Nous tragons alors sur la Figure 5.30 :

— A* standard : 'évolution de I’énergie dissipée évaluée en moyenne (la hauteur de
la zone d’étude varie avec le niveau de déformation) en fonction de la déformation
maximale évaluée au nceud ;

— A* moyen : ’évolution de I'énergie dissipée évaluée en moyenne (comme précé-
demment) en fonction de la déformation moyenne évaluée sur la zone d’étude
correspondant aux mesures thermiques;

— A* max : I'évolution de I'énergie dissipée évaluée sur une zone de hauteur fixe (de
0.7mm) en fonction de la déformation maximale évaluée au nceud.

Nous pouvons constater que ’écart reste inférieur & 5% et que 'influence sur le
critére est négligeable (Figure 5.31).

Bilan :

Nous avons présenté dans cette section une étude de sensibilité a différents parametres
sur le critere énergétique proposé. Nous avons montré que :
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Figure 5.27 — Choix du dépouillement graphique sur la courbe d’auto-échauffement.
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Figure 5.28 — Influence du dépouillement graphique sur les prédictions du critere
énergétique pour le NR43-N550.
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Figure 5.29 — Représentation des zones d’analyse.
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Figure 5.30 — Influence de la zone d’étude sur la courbe d’auto-échauffement.
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Figure 5.31 — Influence de la zone d’étude sur les prédictions du critere énergétique
pour le NR43-N550.

— le protocole d’auto-échauffement permettant de relier ’énergie dissipée a la défor-
mation est répétable malgré les tres faibles variations de température mesurées ;

le nombre de cycles a rupture obtenu pour le dernier palier varie assez peu car
pour les hauts niveaux de déformation la dispersion des résultats de fatigue est
plus faible;

I'influence de la fréquence (dans la gamme de fréquence étudiée) sur la courbe
d’énergie dissipée est négligeable;

la relation mathématique choisie pour relier ’énergie dissipée a la déformation a
une influence négligeable sur les prédictions du critere énergétique;

I'influence de la zone d’étude sur la courbe d’énergie dissipée est négligeable, ainsi
que sur les prédictions du critere;

I’évaluation graphique de I'énergie dissipée correspondant a une durée de vie d'un
million de cycles peut avoir une influence non négligeable sur les prédictions du
critere, bien que la différence reste inférieure a une demi-décade. En effet, c’est le
point le plus délicat du critere car il n’a pas (encore) de sens physique établi et la
durée de vie limitée a un million de cycles est choisie arbitrairement. Toutefois ce
dépouillement a seuil permet d’avoir une évaluation tres rapide de la courbe de
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Woéhler.

Cette étude permet de valider la robustesse de I’approche et du critere énergétique
proposé. Nous souhaitons désormais tester son application a différentes formulations.
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5.4 Application a différentes formulations

Dans cette partie, nous présentons I’application du critere énergétique a I’ensemble
des matériaux étudiés dans le but de valider le critére proposé sur une large gamme
de matériaux. Dans un premier temps nous faisons varier le taux de noir de carbone
sur des matériaux a matrices NR (NRO, NR20-N550, NR43-N550, NR58-N550), et
sur des matériaux a matrices SBR (SBR0O, SBR20-N550, SBR43-N550, SBR58-N550).
Puis nous faisons varier le type de noir de carbone sur des matériaux a matrices NR

(NR43-N550, NR50-N772, NR43-N375, NR43-N326, NR43-N220).

5.4.1 Matrice NR : variation du taux de noir de carbone

Dans cette section, le critére énergétique proposé est appliqué aux matériaux
NRO, NR20-N550, NR43-N550 et NR58-N550. Les matériaux NRO et NR20-N550
dissipant peu, le protocole d’auto-échauffement est réalisé a 5Hz, et le dernier palier
est ensuite mené a rupture a 2Hz. La Figure 5.32 représente les courbes d’énergie
dissipée obtenues pour les quatre matériaux. Nous remarquons que, comme pour les
propriétés a rupture, I’énergie dissipée augmente quand le taux de charge augmente
en passant par un maximum, puisque la courbe d’énergie dissipée du NR58-N550 est
en dessous de celle du NR43-N550.
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400 - e A* (NR43-N550)

=  A* (NR20-N550)
£ 350 "
£  A* (NRO) ..
= 300 | ‘
% o
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Figure 5.32 — Courbes d’auto-échauffement des NRO, NR20-N550, NR43-N550 et
NR5H8-N550.

La Figure 5.33 montre 'application du critere pour le NRO et la Figure 5.34
celle pour les trois matériaux chargés. Enfin, la Figure 5.35 compare les nombres de
cycles obtenus par les essais de fatigue classiques et ceux prédits par le critere. Nous
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5.4. Application a différentes formulations

constatons que les prédictions du critere sont treés bonnes pour les quatre matériaux
étudiés, mettant en évidence les capacités de I'approche et du critére a rendre compte
de la variation du taux de noir de carbone (de type N550 ici) dans une matrice NR.
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50 | ® NRO valeurs moyennes
rrrrrr NRO Wohler stat
—NRO critére

Déformation principale maximale [%)]
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Figure 5.33 — Prédictions du critere énergétique pour le NRO.

5.4.2 Matrice SBR : variation du taux de noir de carbone

Dans cette section, le critere énergétique proposé est appliqué aux matériaux
SBRO, SBR20-N550, SBR43-N550 et SBR58-N550. L’essai d’auto-échauffement du
SBRO est réalisé a 5Hz et uniquement jusqu’a 8mm d’amplitude de déplacement (ce
qui correspond a 147% de déformation principale maximale), puis ce palier est mené a
rupture a 2Hz. Aux niveaux de déformation plus élevés, I’éprouvette casse en quelques
cycles. La Figure 5.36 représente les courbes d’énergie dissipée obtenues pour les
quatre matériaux. Nous remarquons que, comme pour les matériaux a matrice NR,
I’énergie dissipée augmente quand le taux de charge augmente en passant par un
maximum, puisque la courbe d’énergie dissipée du SBR58-N550 est en dessous de
celle du SBR43-N550.

La Figure 5.37 montre ’application du critére pour les quatre matériaux. Les
courbes de Wohler déterministes prédites par le critére sont correctes malgré la tres
forte dispersion des résultats de fatigue sur ces matériaux. Enfin, la Figure 5.38
compare les nombres de cycles obtenus par les essais de fatigue classique et ceux
prédits par le critere. On constate que les prédictions du critére sont correctes pour
les quatre matériaux étudiés, mettant en évidence les capacités de I’approche et du
critére a rendre compte de la variation du taux de noir de carbone (de type N550
ici) dans une matrice SBR.
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Figure 5.34 — Prédictions du critere énergétique pour les NR20-N550, NR43-N550 et
NRH8-N550.

5.4.3 Matrice NR : variation du type de noir de carbone

Dans cette section, le critere énergétique proposé est appliqué aux matériaux
NR5H0-N772, NR43-N550, NR43-N375, NR43-N326 et NR43-N220. Tous les essais
d’auto-échauffement sont réalisés a 2Hz. La Figure 5.39 représente les courbes d’éner-
gie dissipée obtenues pour les cing matériaux. On constate que plus le noir est
renforgant (N220>N375>N326>N550>N772), plus I’énergie dissipée est élevée, a
niveau de déformation égal. Ce résultat était attendu puisque le pouvoir renforcant
d’un noir de carbone est directement lié a sa surface spécifique. Les matériaux
NR43-N375 et NR43-N220 ne se classent pas "bien', peut étre parce que la structure
du N375 est plus élevée que celle du N220.

La Figure 5.40 montre I'application du critére pour les matériaux NR43-N550,
NR5H0-N772 et NR43-N326. On remarque que malgré la tres faible différence de
comportement en fatigue de ces trois matériaux, le critére permet de prédire correc-
tement les courbes de Woéhler associées et de rendre compte de cette différence de
tenue surtout aux bas niveaux de déformation.

La Figure 5.41 montre 'application du critere pour les matériaux NR43-N375
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Figure 5.35 — Comparaisons des nombres de cycles prédits et obtenus expérimentale-
ment pour les NRO, NR20-N550, NR43-N550 et NR58-N550.
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Figure 5.36 — Courbes d’auto-échauffement des SBR0, SBR20-N550, SBR43-N550 et
SBR58-N550.
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Figure 5.37 — Prédictions du critere énergétique pour les SBR0O, SBR20-N550, SBR43-
N550 et SBR58-N550.

et NR43-N220. On constate que le critere sous-estime la durée de vie. Ceci est di
au couple (A%, 10%) déterminé graphiquement, et plus précisément a une sous-
estimation de I’énergie dissipée correspondant a une durée de vie d’un million de
cycle. En effet, ces matériaux dissipent plus que les autres donc l'intersection avec
I’axe des abscisses de la droite correspondant au deuxieme régime se fait a un niveau
bien inférieur & celui associé au changement de régime, (Figure 5.42). Le point
noir correspond a I’évaluation graphique standard, le point rouge correspond a la
déformation associée au changement de régime. En choisissant cette déformation, on
constate que les prédictions du critére sont meilleures (Figure 5.43).

La Figure 5.44 compare les nombres de cycles obtenus par les essais de fatigue
classique et ceux prédits par le critére, (tous obtenus avec le dépouillement standard).
Nous constatons que les prédictions du critere sont tres correctes pour les matériaux
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Figure 5.38 — Comparaisons des nombres de cycles prédits et obtenus expérimentale-
ment pour les SBR0, SBR20-N550, SBR43-N550 et SBR58-N550.
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Figure 5.40 — Prédictions du critere énergétique pour les NR50-N772, NR43-N550 et
NR43-N326.

NR43-N550, NR50-N772 et NR43-N326, moins pour les matériaux NR43-N375 et
NR43-N220 mais elles restent toutefois conservatives.

Bilan :

Le critere énergétique proposé permettant de reconstruire la courbe de Wéhler
déterministe avec une seule éprouvette, en une demi-journée d’essai, et uniquement
a partir de mesures thermiques, a été validé sur une large gamme de matériaux.
Cependant ses limites ont été montrées dans le cas de matériaux fortement dissipatifs.
De plus, ce critere ne permet pas, actuellement, d’estimer la dispersion des résultats
de fatigue.
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Figure 5.41 — Prédictions du critere énergétique pour les NR43-N375 et NR43-N220.
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Figure 5.42 — Modification du dépouillement graphique pour les NR43-N375 et
NR43-N220.
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Figure 5.43 — Prédictions du critére énergétique "modifié" pour les NR43-N375 et
NR43-N220.
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Figure 5.44 — Comparaisons des nombres de cycles prédits et obtenus expérimentale-
ment pour les NR50-N772, NR43-N550, NR43-N375, NR43-N326 et NR43-N220.
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5.5. Conclusion

5.5 Conclusion

Dans cette section nous proposons une synthese sur le critere énergétique mis
en place en commencant par un bilan puis en comparant les différents matériaux
d’un point de vue énergétique pour évaluer I'apport d’un critere énergétique. Nous
illustrons ensuite une démarche possible de dimensionnement en fatigue intégrant les
apports des essais d’auto-échauffement. Enfin, nous suggérons plusieurs perspectives
a cette étude.

5.5.1 Bilan

Dans ce chapitre, nous avons, dans un premier temps, mis en place un critere
énergétique a deux parametres basé sur la courbe d’auto-échauffement en énergie.
Ce critere permet de prédire la courbe de Wohler avec une seule éprouvette, en une
demi-journée d’essai et uniquement a partir de mesures thermiques. L’approche a
été validée sur une large gamme de matériaux comprenant des NR et des SBR a
différents taux de noir de carbone et des NR a différents types de noir de carbone.
Une étude de sensibilité a différents parametres a été menée et valide la robustesse
de I'approche et du critere énergétique proposés. Les points forts résident donc dans
la rapidité et la robustesse de mise en ceuvre pour une large gamme de matériaux.
Nous avons pu cependant mettre en évidence les limites de ’approche dans le cas
de matériaux fortement dissipatifs. Les points faibles sont 1’évaluation graphique
associée au dépouillement a seuil qui peut avoir une influence non négligeable sur
les prédictions du critere et la définition des régimes qui n’ont pas de sens physique
établi. En dehors d’'une application a d’autres matériaux (coupages notamment),
c’est le point sur lequel les premieres perspectives de I’étude se focalisent.

Remarque : nous pouvons tracer les propriétés en fatigue dans un repere "Energie
dissipée par cycle - Nombre de cycles" pour les différents matériaux étudiés, et les
comparer aux courbes d’auto-échauffement énergétiques obtenues précédemment
(Figure 5.45). Les courbes de fatigue énergétiques sont obtenues a partir des courbes de
Wohler en associant a la déformation principale maximale 1’énergie dissipée par cycle
évaluée grace a l'essai d’auto-échauffement. Nous constatons que, contrairement aux
thermoplastiques étudiés par Jégou (2012), il n’y pas d’unification des courbes. Nous
pouvons également remarquer que le classement des courbes d’auto-échauffement
en énergie se retrouve sur les courbes de fatigue en énergie. Cette observation est
toutefois a nuancer, en effet nous comparons ici des matériaux ayant des pentes
comparables.

5.5.2 Illustration d’une démarche possible de
dimensionnement

Les essais d’auto-échauffement peuvent étre intégrés a une démarche de dimen-
sionnement en fatigue d’une piece industrielle illustrée en Figure 5.46. Cette démarche
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Figure 5.45 — a) Courbes d’auto-échauffement énergétiques et b) courbes de fatigue
énergétiques pour les différents matériaux étudiés, 1) matrice NR a différents taux
de charge, 2) matrice SBR a différents taux de charge, 3) matrice NR a différents
types de charge.
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comprend une caractérisation sur éprouvette AE2 (cadre tirets bleus) et une applica-
tion sur piece (cadre tirets-points rouges). L’objectif ici est de prédire les champs de
durée de vie permettant de localiser les zones critiques d’une piece industrielle. Les
données d’entrée du probleme (cadre vert) sont donc la géométrie de la piece, le maté-
riau et sa loi de comportement hyperélastique ainsi que les conditions de chargement
mécanique et éventuellement d’environnement. Celles-ci permettent de générer un
calcul hyperélastique (étape 0). La premiere étape est d’obtenir les champs d’énergie
dissipée. Pour cela, nous réalisons un essai d’auto-échauffement sur éprouvette AE2.
Ce dernier nous donne les champs de température qui nous permettent, par une
analyse inverse, d’identifier les parametres x et 7 du modele de Le Chenadec et al.
(2009) et donc de calculer les champs d’énergie dissipée pour la piece. D’autre part,
I’essai d’auto-échauffement nous donne la courbe d’auto-échauffement énergétique
nous permettant d’identifier le critere énergétique de durée de vie. En appliquant
ce critere aux champs d’énergie dissipée précédemment calculés, nous obtenons les
champs de durée de vie. Ces derniers nous permettent alors de localiser les zones
critiques de la piece industrielle.

5.5.3 Perspectives

L’étude de sensibilité a montré que le dépouillement graphique a seuil est le point
le plus critique. En effet, il peut dépendre de ’observateur et avoir une influence
non négligeable sur les prédictions du critere. Nous suggérons plusieurs perspectives
permettant de dépasser I'approche a seuil, motivées par les raisons suivantes :

— contrairement aux matériaux métalliques, les courbes de Wohler des élastomeres
ne montrent pas de limite d’endurance, le dépouillement a seuil est donc une
hypothese forte dont il faut pouvoir s’abstraire ;

— l'approche a seuil nécessite une évaluation graphique qui, méme si elle est le plus
souvent valable comme illustré au point 5.4, peut dépendre de I'observateur et
influencer les prédictions du critere énergétique ;

— les limites de 'approche a seuil ont été mises en évidence dans le cas de matériaux
fortement dissipatifs ;

— l'approche a seuil se base sur l'identification des régimes de la courbe d’auto-
échauffement énergétique, or ses régimes n’ont pas de sens physique établi.

5.5.3.1 Tentative d’unification des courbes de fatigue

Un premier point que nous pouvons examiner est la possible unification des
courbes en énergie dissipée. Pour cela, nous proposons de faire le ratio entre 1’énergie
dissipée et 1’énergie dissipée correspondant a une durée de vie d'un million de cycles.
L’hypothese sous-jacente est que cette énergie dissipée est essentiellement visco-
élastique sans phénomenes d’endommagement. La Figure 5.47 représente les courbes
obtenues pour, a) les NR a différents taux de charges, b) les SBR a différents taux de
charges, c) les NR a différents types de charge et d) la superposition de I’ensemble des

217



. caractérisation rapide des propriétés

Chapitre 5. Démarche de dimensionnement

en fatigue

9231d uans uonedddy

uoliepl(en g
sanbiylid sauoz

A

3IA 9p 924Nnp
ap sdwey)

Z3V @132Anoud3 ins uonesudyoeie)

J =gN'%V

N

|

2adissip

a184aud p sdwey)

anbyadiaug a4334)

N

&
.

anbnise|aJadAy [nojed
sanbiuedsw sdwey? -

A

anbiuedsaw
Juawadieyd
3p SuonIpuo)

anbnise|aiadAy
uawayodwod
9p 10] 12 neLIglelA

juswsuuoliaug,p
suofIpuo)

31113W033

[%]3
000T 00T (1} 8 T
A 123 sjuad1120) A
N oot
Dnﬁ.l.l
oawm
aslanul asAjeuy sz 3
o0g 3,
ose
— (1)) i
05t
(9'N ‘9°%,v)
1fia - "
B =" (2N ¥4V)
Japeuay) a7 A ainjesadwa) (3)«V 2qJno)
ap 3|9poIA ap sdwey) )
A
73V Ins
juswayneyaa

-01Ne,p 1BSS]

Figure 5.46 — Illustration de 'utilisation de 'essai d’auto-échauffement pour une

dustrielle.

LN

une piece in

démarche de dimensionnement en fatigue d’

218



5.5. Conclusion

matériaux. Les résultats semblent se regrouper sur une courbe maitresse et dégager
deux faisceaux, I'un correspondant aux matériaux a base de matrice NR (courbe
ligne pleine) et I'autre correspondant aux matériaux a base de matrice SBR (courbe
pointillée). En réalisant la méme opération mais avec la déformation principale
maximale (c’est-a-dire que 'on considere le ratio entre la déformation principale
maximale et celle correspondant a une durée de vie d'un million de cycles), les
courbes semblent également s™unifier et mettre en évidence deux faisceaux distincts
en fonction de la matrice (Figure 5.48). Sur ce point, 'approche en énergie dissipée
ne permet pas de "faire mieux" qu'une approche en déformation.

Ce point est a approfondir, notamment en développant un modele dissipatif
permettant de dissocier les processus dissipatifs liés a la fatigue ou en enrichissant
les données énergétiques par des données associées a la population de défauts.

9 9
® NR4-N550 i 4 SBR43-N550
8 r u NR58-N550 8 4 SBR58-N550
7 L = NR20-N550 7 4 SBR20-N550
= = NRO - 4 SBRO
—=6 (] =6 a
w w
9 ] a2
o5 &5
£ . g
a
o4 =4 i * A
= - = A
?" 3 :"1 3 &
a "a a i|a &
° d b
2 & = 2 Al
- A A
1 “an 1
/] 0
1000 10 000 100 000 1000 000 100 1000 10 000 100 000
Nombre de cycles [-] Nombre de cycles [-]
a) b)
8 10 = NRO
© NR43-N220 9 = NR20-N550
 NR43-N550
7 © NR43-N326 5 = NRS8-NS50
© NR43-N375 o NR43-N220
6 — o NR43-N326
: T 7
S #:NRG3:Nas0 = © NR43-N375
- o NR50-N772 I © NRS0-N772
ns S i [ ]
g S 4 SBR43-N550
z - < & 4 SBR58-N550
S = =] 4 SBR20-N550
) = .
= 3 4 . - 4 SBRO
<3 . ] A Yoo ok
- o a3 A
< ot e & Toa, 4
2 - A
ce 2 T E
e °
1 ‘e 1
*
0 0
10.000 — 1000 000 1000 10000 100 000 1000 000
Nombre de cycles [-]

Nombre de cycles [-]

<)

d)

Figure 5.47 — Courbes de fatigue en ratio d’énergie dissipée par cycle.
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Figure 5.48 — Courbes de fatigue en ratio de déformation principale maximale.

5.5.3.2 Développer un modele physique dissipatif

Les courbes d’auto-échauffement énergétiques semblent mettre en évidence plu-
sieurs régimes. Ces régimes n’ont, pour le moment, pas de sens physique établi. Une
perspective serait donc le développer un modele micromécanique dissipatif permet-
tant de séparer les phénomenes dissipatifs, a savoir la part purement viscoélastique
et la part liée a 'endommagement par fatigue.

Ce type de modele est en cours de développement au LIMATB et peut étre
alimenté par les mesures énergétiques a 1’échelle de la microstructure présentées au
Chapitre 4.

5.5.3.3 Combiner les courbes d’auto-échauffement énergétiques et les
données d’endommagement a ’échelle microscopique

L’idée ici est de combiner les courbes d’auto-échauffement en énergie et les données
d’endommagement a 1’échelle microscopique issues du Chapitre 3 pour s’abstraire
du dépouillement a seuil et alimenter un critere de fatigue permettant de prédire la
courbe de Wohler en reprenant ’approche proposée par Le Saux et al. (2010b) sur
le CR (décrite dans la partie 5.1).

Rappelons que cette approche se base sur I’hypothéese que, quelles que soient les
conditions de chargement mécanique, il existe une énergie dissipée critique associée
aux mécanismes d’endommagement par fatigue, notée Ep, pouvant étre considérée
comme une propriété intrinseque du matériau. Elle se définit comme étant le cumul de
I'énergie dissipée par cycle par les mécanismes de fatigue Fg;qs ¢, jusqu’a I'amorcage
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d’une fissure de fatigue au cycle N;. Elle s’écrit :
N;
Ep = / Eiss.s(e, NYAN (5.4)
0

L’énergie dissipée par cycle par les mécanismes de fatigue ne pouvant étre évaluée
directement 'idée est de la relier a I’énergie totale dissipée par cycle (A*) et a la
densité surfacique de défauts (wy) telle que :

Eiss,r = A (e).wa(e, N) (5.5)

L’équation B.1 devient :
N;
Ep = / A*().wale, N)AN (5.6)
0
soit

N;
Ep = A*(e)/o wq(e, N)dN = Constante (5.7)
La loi d’évolution A*(g) est connue grace a la courbe d’auto-échauffement en énergie.
Il faut alors définir la loi d’évolution de la population de défauts wy(e, N). Pour cela,
nous pourrions utiliser les données issues du Chapitre 3. Avec cette approche tirant
partie des informations sur I’endommagement, le critere énergétique permettant
de prédire la courbe d’endurance ne nécessiterait qu’un seul parametre. Méme si
nous perdrions ’aspect rapide du premier critere, cela permettrait de s’abstraire
du dépouillement & seuil graphique. C’est la donc premiere perspective que nous
développerions.

NB : Cette approche a finalement été développée et présentée lors de la soutenance.
Les résultats sont présentés en Annexe B.
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Ce travail de these fait partie du projet ANR PROFEM, PROcess influence on
Fatigue Elastomeric Materials, pour des applications antivibratoires automobiles. Le
projet regroupe cinq partenaires, 'ENSTA Bretagne, TrelleborgVibracoustic, I'Ecole
Centrale de Nantes, le LRCCP et I'UBS. Dans un contexte de réduction des cofits et
des durées de développement, ainsi que de restriction sur I'usage de certains produits,
il est essentiel de disposer d'une démarche d’évaluation rapide et robuste de la tenue
en fatigue des élastomeres, permettant de décrire les influences des tres nombreux
parametres impliqués. Dans cette étude nous abordons en particulier I'influence
d’une étape du procédé de fabrication, la formulation.

Afin de répondre aux problématique industrielles de dimensionnement en fatigue
des pieces en élastomeres, ’objectif de ce travail était double :

1) comprendre l'influence de la formulation sur les propriétés en fatigue, tant a
I’échelle microscopique qu’a 1’échelle macroscopique ;

2) mettre en place une méthode de caractérisation rapide des propriétés en fatigue
capable de rendre compte de I'influence de la formulation.

La Figure 5.49 reprend les données d’entrée de 1’étude ainsi que les axes de
recherche développés.

Pour cela, douze matériaux ont été choisis de sorte que leur formulation soit "sim-
plifiée" mais représentative des formulations industrielles. L’influence de la gomme,
du taux et du type de noir de carbone a été étudiée. De plus, les procédures de mélan-
geage et de cuisson ont été optimisées vis-a-vis de certaines propriétés industrielles
standard pour pouvoir limiter les effets du procédé. Ces étapes ont été réalisées en
amont de cette these par les différents partenaires. D’autre part, des précautions de
stockage des éprouvettes nous ont permis de négliger les effets de I'environnement
et les conditions de chargement mécanique étaient limitées a des sollicitations en
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Figure 5.49 — Schéma des données d’entrée et des axes de recherches développés.

traction uniaxiale a rapport de charge nul.

Pour répondre au premier objectif de compréhension, nous avons mis en place
(au Chapitre 3) une vaste campagne expérimentale visant a caractériser I’endom-
magement par fatigue en fonction de la formulation, du niveau de déformation et
du nombre de cycles. Nous avons réalisé, pour plusieurs matériaux, des essais de
fatigue interrompus pour différents niveaux de déformation et pourcentages de durée
de vie permettant une analyse statistique de la population de défauts. Cette analyse
a permis de définir les scénarios d’endommagement et de mettre en évidence leur
dépendance principalement a la gomme (NR ou SBR). En effet, le scénario de ruine
des SBR est de type mono-amorcage avec propagation rapide alors que celui des NR
est de type multi-amorgage avec propagation lente. Nous avons montré 1'existence de
deux types de sites d’amorgage, les accidents géométriques et les inclusions. Puis la
description fine des sites inclusionnaires a fait ressortir deux principales populations
de défauts : les cavités s’amorcant sur des agglomérats de noir de carbone, qui
se propagent et menent a des fissures critiques, et les cavités s’amorgant sur des
inclusions d’oxyde de zinc qui, dans la grande majorité des cas, ne donnent pas lieu
a la propagation d'une fissure de fatigue. Grace a l'observation des images MEB de
ces défauts, nous avons pu décrire finement les étapes des mécanismes d’amorcgage
associés a ces deux types d’inclusions.
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Les observations du Chapitre 3 ont permis d’avoir une bonne description géo-
métrique et statistique des sites d’amorgage. Néanmoins 1’acces a des grandeurs
mécaniques a cette échelle reste nécessaire pour comprendre ce qui pilote I’amorgage.
Nous avons alors mis en place un protocole expérimental, que nous avons appelé 6,
permettant d’obtenir directement une estimation des champs d’énergie dissipée a
partir des champs de température mesurés (Chapitre 4). Ce protocole a d’abord été
développé a I’échelle macroscopique sur des éprouvettes tres fines, de type plaque
percée. L’approche a été validée en comparant les résultats expérimentaux a ceux
obtenus par des simulations numériques utilisant un modele énergétique. Cette
approche, simple a mettre en ceuvre, permet d’obtenir des cartographies 2D en
travaillant sur les données thermiques brutes et sans postuler la forme du champ
de sources. Ce protocole a ensuite été appliqué a une échelle intermédiaire sur des
cas modeles, micro trou et point de glue. Le protocole a finalement été appliqué,
avec succes, a I’échelle de "grosses" inclusions et des simulations numériques a cette
échelle ont permis de valider ’approche d'un point de vue qualitatif et quantitatif. La
principale limite de cette approche reste sa restriction aux cas 2D. Le développement
de Papproche , donne accés a un outil supplémentaire pour la compréhension des
mécanismes d’endommagement a 1’échelle microscopique et constitue une avancée
majeure de cette étude.

Dans le but de répondre a l’objectif de caractérisation rapide des propriétés
en fatigue, nous avons proposé un critere énergétique basé sur la courbe d’auto-
échauffement en énergie (Chapitre 5). Ce critére a deux parametres permet de prédire
la courbe de Wohler déterministe avec une seule éprouvette, en une demi-journée
d’essais et uniquement a partir de mesures thermiques. Cela représente donc un gain
de temps et d’éprouvettes important par rapport a la méthode classique. De plus, le
critere a été validé sur une large gamme de matériaux et s’avere capable de rendre
compte de I'influence de la gomme (NR et SBR), du taux et du type de noir de
carbone. Ses limites ont cependant été montrées dans le cas de matériaux fortement
dissipatifs. Elles résident dans I’évaluation graphique associée au dépouillement a
seuil et dans la définition des régimes qui n’ont pas de sens physique établi.

Les perspectives de ce travail sont nombreuses et sont issues de chacun des
chapitres et de leur combinaison.

1) Perspectives du Chapitre 3 :

— analyser les accidents géométriques liés au plan de joint pour comprendre le
mécanisme d’amorcage sur ce type de site;

— réaliser des essais de fatigue dans un MEB et des simulations numériques a
I’échelle des inclusions permettraient de mieux comprendre les mécanismes
d’amorcage, les différents stades et leur transition;

— vérifier que les scénarios d’endommagement et les mécanismes d’amorgage sont
représentatifs de ceux des "vrais" matériaux industriels dont les formulations
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contiennent beaucoup plus d’additifs.

2) Perspectives du Chapitre 4 :

descendre encore d'une échelle pour caractériser les mécanismes dissipatifs
autour d’inclusions de tailles représentatives;

réaliser des simulations éléments finis permettant, dans un premier temps, de
valider I’approche sur des cas tests et, dans un deuxieme temps, de passer a
des cas 3D ;

alimenter un modeéle micromécanique dissipatif.

3) Perspectives du Chapitre 5 :

appliquer le critére énergétique a d’autres matériaux (notamment des formula-
tions industrielles) ;

tester sa capacité a rendre compte de I'influence du procédé de mise en ceuvre
(mélangeage, injection et cuisson) ;

intégrer les essais d’auto-échauffement dans une démarche de diagnostic en
fatigue d’une piece industrielle.

4) Perspectives associant les résultats des trois chapitres :

226

combiner les informations sur la population de défauts et celles issues de la
courbe d’auto-échauffement pour proposer un critere de fatigue a un seul
parametre, sans dépouillement a seuil et avec un sens physique plus fort ;

alimenter un modeéle micromécanique grace aux mesures de champs d’énergie
dissipée a 1’échelle des inclusions afin de faire la transition entre les propriétés
en fatigue microscopiques et macroscopiques et permettre en particulier de
mieux comprendre la courbe d’auto-échauffement ;

proposer un critere énergétique commun pour ’amorcgage et la propagation
permettant d’unifier les sites inclusionnaires et ceux liés aux accidents géomé-
triques ;

utiliser le modele micromécanique dissipatif et un critere énergétique pour
tenter de comprendre ce qui pilote les trois mécanismes d’amorcage (décohésion,
cavitation et rupture d’inclusion), en particulier les concepts de "grandeur
critique locale" et/ou de "cumul d’énergie’".



ANNEXE

A

Modele énergétique

Dans cette annexe nous présentons le modéle énergétique développé par Le Chena-
dec et al. (2009) permettant de modéliser l'auto-échauffement et de prédire les champs
de température au cours d’une sollicitation cyclique. Nous détaillons ensuite la mé-
thode d’identification des paramétres utilisée par Le Saux (2010) sur une éprouvette
AFE2. Enfin nous expliguons comment calculer I’énergie dissipée par l'intermédiaire
de ’énergie cyclique, une fois les paramétres du modéle identifiés.

A.1 Présentation du modele énergétique de Le
Chenadec et al. (2009)

L’objectif du modele énergétique est d’évaluer I'aire de la boucle d’hystérese
pour un chargement cyclique (en régime stabilisé). Pour cela, deux fagons sont
possibles : soit une modélisation explicite des phénomenes dissipatifs grace a un
modele & hystérésis, soit une modélisation "simplifiée" qui consiste a calculer une
énergie dissipée sur la base d'un comportement hyperélastique. La premiere approche
est complexe a mettre en place, ¢’est pourquoi nous avons choisi d’utiliser le modele
développé par Le Chenadec et al. (2009). C’est un modele phénoménologique simple
qui permet de calculer I'énergie dissipée a partir d’'une grandeur intermédiaire, Feyq
selon la relation :

Ediss =KE]

cycl

(A.1)

ou E.yq représente I'énergie cyclique, c’est-a-dire 'énergie élastique de déformation
nécessaire au systeme pour se déformer au dela de sa déformation minimale imposée
au cours du cycle (Figure A.1). Elle est définie par :

5O
_ s 0 )Y . 0
Bea = [ o (T = Ton) - dE® (A.2)

min
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Annexe A. Modele énergétique

ott E®) = nU et T = JR'o R sont les tenseurs de Hill d’ordre 0. Les paramétres
k et v sont deux constantes qui dépendent du matériau.

La mise en ceuvre du modele appliquée aux éprouvettes AE2 (réalisée par Vincent
Le Saux est représentée sur le schéma de la Figure A.1 et les calculs sont réalisés en
axisymétrique afin de réduire les temps de calcul. Nous utilisons la méme méthode
que Le Saux (2010).

conditions résolution du

aux limites probléme mécanique
1 cycle
- énergie dissipée
calcul de
'énergie cyclique , . .
s1e cyelq o El énergie cyclique
8
=
=
—~
+
=i
- et calcul de s}
R el Y —— 12 . . ey (&)
I'énergie dissipée
\
conditions re§01ut10n du - ) >
aux limites probleme thermique déformation
Ty N cycles
1 G—h

__cartographies de température
T et de terme source

Figure A.1 — Démarche de résolution thermique.

Dans un premier temps, un calcul mécanique est réalisé, avec Abaqus, sur un
cycle défini par les déplacements minimal d,,,;, et maximal d,,q, que I’on applique sur
la partie supérieure de I’éprouvette. La partie inférieure est encastrée. Un programme
Python permet ensuite de calculer I’énergie cyclique (par les grandeurs F' et o)
puis I'énergie dissipée (grace aux parametres k et 7). Cette dernieére est utilisée
comme terme source dans le calcul thermique. Les conditions aux limites thermiques
sont représentées schématiquement sur la Figure A.1. Elles consistent en un échange
convectif défini par le coefficient de convection A sur le bord libre de I'éprouvette et en
des valeurs de températures imposées aux mors inférieur et supérieur correspondant
aux données expérimentales. Ces dernieres permettent de tenir compte d’un éventuel
échauffement de la machine.
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A.2 Identification des parametres

Les parametres a identifier sont le coefficient de convection h et les constantes
du modele k et . Pour cela, les grandeurs nécessaires sont :

— le potentiel hyperélastique permettant de calculer I'énergie cyclique. Dans notre
cas nous utilisons le modele de Mooney-Rivlin identifié par TBVC;

— les parameétres matériau intervenant dans 1’équation de la chaleur (la masse
volumique p, la capacité calorifique C, et la conductivité, \).

Les parametres sont identifiés de maniere inverse en deux temps : le coefficient de
convection h est d’abord identifié sur un essai de refroidissement, puis les parametres
k et v sont identifiés sur un profil de température obtenu pour une condition de
chargement mécanique donnée.

A.2.1 Identification du coefficient de convection

Le coefficient de convection est identifié de maniere inverse sur un essai refroi-
dissement effectué apres la stabilisation d'un profil de température. Cela consiste
a mesurer le temps de retour a I’équilibre de la zone centrale de 1’éprouvette. On
cherche ensuite a partir d’une identification inverse sur la base d’un calcul éléments
finis, le coefficient h qui permet de retrouver la cinétique de refroidissement (Figure
A.1 a)). Pour ce calcul, les valeurs des parametres x et 7 influencent le niveau
d’auto-échauffement atteint en fin de palier mais pas la cinétique de refroidissement
donc pas la valeur de h. Il est donc possible de les fixer a des valeurs arbitraires.

A.2.2 Identification des parametres du modele

Les parametres du modele x et v sont identifiés a partir d’un profil de température
stabilisé mesuré pour une condition de chargement mécanique donnée (ici R, = 0,
f = 2Hz et dp. = 6mm) obtenu lorsque ’éprouvette est en position minimale
(méme position que pour le calcul). L’identification est effectué de maniere graphique.
La Figure A.2 b) illustre les résultats obtenus apres "optimisation".

Les parametres identifiés pour le SBR43-N550 sont h = SW.m 2. K~!, k = 0.145
et v = 0.75.

A.2.3 Validation de l’identification des parametres

La validation des parametres est effectuée sur les paliers n’ayant pas servi a
I'identification. La Figure A.3 présente les résultats obtenus pour différents niveaux
de sollicitation. Nous pouvons constater que la corrélation est excellente, a la fois
en temporel (Figure A.3 a)) sur la phase de montée, et en espace sur les paliers
stabilisés (Figure A.3 b)).
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Figure A.3 — Validation de I'identification des parametres sur le SBR43-N550.

De plus, Le Saux et al. (2013) ont montré la robustesse du modele dans de
nombreux cas de sollicitation, en faisant varier le mode de sollicitation (traction et
torsion), "amplitude de déplacement, la fréquence, le rapport de charge, la géométrie
de I'éprouvette et donc son volume.

A.3 Calcul de I’énergie dissipée apres
identification des parametres

Grace au modele identifié il est possible de simuler les essais d’auto-échauffement
et d’avoir acces aux cartographies des champs de température et d’énergie dissipée
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A.3. Calcul de I'énergie dissipée apres identification des parametres

(Figure A.4).

a) b)

Figure A.4 — Cartographies a) de température [°C] et b) d’énergie dissipée [m.J.mm™3].

Une fois les parametres identifiés pour un matériau, le calcul de 1’énergie dissipée
est réalisé sans simuler 'essai d’auto-échauffement. Nous réalisons, comme précé-
demment, le calcul mécanique sur un cycle, puis un fichier texte est extrait avec les
données des tenseurs F' et o0 permettant de calculer I’énergie cyclique grace a un
programme Python. Nous appliquons ensuite la loi puissance avec les parametres
k et v identifiés, de fagon a avoir I'énergie dissipée associée. Enfin, un programme
Python permet d’écrire ces résultats de calcul dans un fichier .odb permettant d’étre
visualisés avec le post-processeur du code Abaqus.
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ANNEXE

Second critére énergétique

Dans cette annexe nous présentons les résultats relatifs a la perspective proposée
au paragraphe 5.5.5.3. que nous avons développée. L’objectif est de proposer un second
critére de prédiction de la durée de vie combinant les courbes d’auto-échauffement
énergétiques et les données d’endommagement a [’échelle microscopique issues du
Chapitre 3.

B.1 Proposition d’un second critere énergétique

Nous avons vu précédemment que les limites de la méthode de caractérisation
rapide proposée résident dans I’évaluation graphique associée au dépouillement a
seuil et la définition des régimes qui n’ont pas de sens physique clairement établi.
Nous cherchons donc a nous abstraire de cet aspect empirique de 'approche en re-
prenant celle proposée par Le Saux et al. (2010b) sur le CR (décrite dans la partie 5.1).

Nous faisons I’hypothese que, quelles que soit les conditions de chargement
mécanique, il existe une énergie dissipée critique associée aux mécanismes d’endom-
magement par fatigue, notée Ep, pouvant étre considérée comme une propriété
intrinseque du matériau. Elle se définit comme étant le cumul de 1’énergie dissipée
par cycle par les mécanismes de fatigue Egss ¢, jusqu’a 'amorgage d’une fissure de
fatigue au cycle N;. Elle s’écrit :

N;
Ep = / Euiss s (2, N)YAN (B.1)
0
L’énergie dissipée par cycle par les mécanismes de fatigue ne pouvant étre évaluée

directement nous proposons de la relier a 1'énergie totale dissipée par cycle (A*) et a
la densité surfacique de défauts (wq) telle que :

Eiss,r = A*(e).wa(e, N) (B.2)
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Nous négligeons ici la dépendance au nombre de cycle de 1’énergie dissipée par cycle
(les mesures de température au cours d’essai de fatigue montrent que la température
est stable jusqu’a la rupture ce qui plaide en faveur d’un terme source constant).
Notons toutefois que, contrairement au cas du CR étudié par Le Saux (2010) ou la po-
pulation de défauts ne dépendait pas du nombre de cycles, dans notre cas, la densité
surfacique de défauts wy(e, N') dépend du nombre de cycles et de la déformation locale.

L’équation B.1 devient :
N;
Ep = / A*(£).wale, N)AN (B.3)
0
soit
N;
Ep = A*(e) / wale, N)dN (B.4)
0

La loi d’évolution A*(e) est connue grace a la courbe d’auto-échauffement éner-
gétique. Il faut alors définir la loi d’évolution de la population de défauts wy(e, V).

B.2 Utilisation des données microscopiques de
I’endommagement

Nous utilisons les données issues du Chapitre 3 pour définir la loi d’évolution
de la population de défauts wy(e, N). Nous nous focalisons sur le NR43-N550 pour
lequel nous avons des données pour trois niveaux de déformation macroscopiques
et trois pourcentages de durée de vie,(soient 9 éprouvettes. Pour chaque niveau de
déformation macroscopique, nous utilisons les cinq tranches définies au Chapitre 3
de facon a avoir 3 niveaux de déformation locale par niveau de déformation macro-
scopique, soit 9 niveaux de déformation locale au total. Cela nous permet d’avoir 27
points pour 'identification (9 déformations pour 3 pourcentages de durée de vie).

Dans un premier temps, nous identifions la loi d’évolution de la densité surfacique
de défauts en fonction du nombre de cycles pour chaque niveau de déformation locale
(Figure B.1).

La Figure B.1 montre que le facteur d’ordre 1 sur I’évolution de la densité
surfacique de défaut est la déformation locale. Nous proposons alors une loi d’évolution
linéaire en fonction du nombre de cycles telle que :

wale, N) = K(¢).N (B.5)

ou K est une fonction & définir.

L’identification précédente nous donne les valeurs de la fonction K pour chaque
niveau de déformation locale (Figure B.2). Nous proposons ici une loi d’évolution
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Figure B.1 — Evolution de la densité surfacique de défauts en fonction du nombre de
cycles pour chaque niveau de déformation locale.

de type puissance qui permet de bien capter ’évolution tant aux bas niveaux de
déformation qu’aux hauts niveaux :

K(g) = 3.1014g495% (B.6)

En utilisant les lois d’évolution des équations B.5 et B.6, la loi d’évolution de la
densité surfacique de défauts s’écrit :

wa(e, N) = 3.107 M4 x N (B.7)

L’équation B.4 devient :

N;
Ep = A*(e) / K() x NdN (B.8)
0
soit
N;
Ep = A*(e) x K(2) / NdN (B.9)
0
finalement
N?
Ep = A*(e) x K(¢) 21 = Constante? (B.10)

Cette expression donne de maniére directe la loi N; = f(g). Il est alors possible de
tenter de prédire la courbe de Wohler, connaissant la constante Ep.
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Figure B.2 — Evolution de la fonction K en fonction du niveau de déformation locale
a) échelle linéaire; b) échelle logarithmique.

B.3 Validation de I’approche

Le nouveau critere énergétique proposé ne possede qu’'un seul parametre. Les
données nécessaires a son identification sont :

— la loi d’évolution wy(e, N);
— la courbe d’auto-échauffement énergétique A*(e) ;

— un point sur la courbe d’endurance.

Dans un premier temps nous vérifions que le parametre Ep est bien une constante
pour trois valeurs de déformations (Tableau B.1). Nous pouvons constater que les
valeurs calculées de Ep sont tres proches, ce qui montre que ce parametre peut étre
considéré comme constant et cela valide les lois d’évolution proposées ainsi que les
hypotheses énoncées.

Pour valider cette identification, nous prédisons la courbe de Wohler en nous
basant sur ’équation B.10. La courbe en tirets rouges de la Figure B.3 représente
la courbe d’endurance reconstruire a partir d'une valeur de Ep = 3.61.10%. Nous
constatons que la corrélation avec la courbe de fatigue classique est excellente, ce
qui permet de valider, pour le NR43-N550, I'approche proposée.
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B.4. Conclusion

€ N; K(g) A(e) Ep

90% 250 000 1.43.10~* 83  3.71.10%
140% 58 000 1.28.107% 167.4 3.59.10°
190% 22000 5.79.107% 277.3 3.88.10°

Tableau B.1 — Calcul de la constante Ep pour trois conditions de chargement.
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Figure B.3 — Prédictions de I'approche proposée (critere 2).

B.4 Conclusion

Le second critere énergétique proposé nécessite un seul parametre et tire partie
des informations sur I’endommagement pour reconstruire la courbe d’endurance.
Méme si nous perdons ’aspect rapide du premier critere, il permet de s’abstraire
du dépouillement a seuil graphique empirique, qui est le point le plus critique du
premier critére, et a un sens physique fort.
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