N
N

N

HAL

open science

Caractérisation et modélisation du comportement a la
déchirure de matériaux élastomeres endommagés par

chargements multiaxiaux

David Roucou

» To cite this version:

David Roucou. Caractérisation et modélisation du comportement a la déchirure de matériaux élas-
tomeres endommagés par chargements multiaxiaux. Mécanique des matériaux [physics.class-ph]. Cen-

trale Lille Institut, 2020. Francais. NNT: 2020CLIL0001 . tel-03123299

HAL Id: tel-03123299
https://theses.hal.science/tel-03123299

Submitted on 27 Jan 2021

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-03123299
https://hal.archives-ouvertes.fr

N° d’ordre :

CENTRALE LILLE

THESE

Présentée en vue

d’obtenir le grade de

DOCTEUR

en

Spécialité : MECANIQUE

par

David Roucou

DOCTORAT DELIVRE PAR CENTRALE LILLE

Titre de la these :

Caractérisation et modélisation du comportement a
la déchirure de matériaux élastomeres endommagés

par chargements multiaxiaux

Soutenance le 7 Janvier 2020 devant le jury d’examen :

Président Matteo CiCCOTTI Professeur, SIMM, ESPCI Paris

Rapporteur Michel CORET Professeur, GeM, Ecole Centrale de Nantes
Rapporteur Yann MARCO Maitre de conférences HDR, IRDL, ENSTA Bretagne
Membre Jean-Benoit LE CAM Professeur, IPR, Université de Rennes 1

Invité Davide CoLOMBO Ingénieur de Recherche, MICHELIN, Ladoux

Invité Armel MBIAKOP-NGASSA Ingénieur de Recherche, MICHELIN, Ladoux

Directeur de thése
Directrice de thése

Mathias BRIEU
Julie DI1ANI

Professeur, LaMcube, Centrale Lille
Directrice de Recherche, LMS, Ecole Polytechnique

These préparée dans le Laboratoire de Mécanique, Multiphysique, Multiéchelles

(FRE CNRS 2016)

Ecole Doctorale SPI 072 (Université de Lille, Artois, ULCO, UVHC, Centrale Lille)






Remerciements

Voila qu’arrive enfin le moment ot le travail se trouve derriere moi, et ot je peux repenser a
celles et ceux qui ont apporté leur contribution grace a leur aide et a leurs conseils. C’est donc
avec plaisir que je rédige ces quelques lignes pour exprimer ma gratitude envers ces personnes.

Je souhaite tout d’abord remercier mes deux directeurs de these qui ont su m’aider & mener
ce travail a bien, notamment grace a leur grande disponibilité a mon égard : Julie Diani, dont
le nombre et la qualité de nos échanges a permis de batir une grande portion de ce travail, ainsi
que Mathias Brieu, qui parviens tres souvent a mettre le doigt sur des détails qui se révelent
capitaux, et qui a su étre & mon écoute quand j’en avais le plus besoin.

Je souhaite ensuite remercier Michel Coret, Yann Marco et Jean-Benoit Le Cam pour avoir
accepté d’évaluer mon travail en prenant part au jury de cette these, ainsi que Matteo Ciccotti
pour avoir présidé celui-ci. J’ai une pensée particuliere pour les deux rapporteurs, vis a vis de
Iefficacité de leurs retours portant sur ce travail relativement conséquent, et ce dans un délai
restreint.

Je remercie ensuite le groupe Michelin pour m’avoir permis de travailler sur ce sujet et
pour I'avoir financé. En particulier, je remercie mes deux encadrants : Armel Mbiakop-Ngassa
pour m’avoir accueilli dans son équipe a Clermont-Ferrand et qui a permis grace a son guidage
d’amener a la conclusion de ce travail, ainsi que Davide Colombo dont j’ai particulierement
apprécié les moments d’échange que nous avons partagé. J’exprime également ma gratitude
envers Julien Caillard, Florian Guidolin et Yann Kilburg pour leur aide théorique et pratique
dans la réalisation de mes travaux, ainsi qu’envers l’ensemble des collegues que j’ai eu le plaisir
de cotoyer et qui ont pu m’aider a différents degrés.

Je tiens également a remercier Jean-Francois Witz, sans qui mes travaux auraient certaine-
ment pris une tournure bien différente, tout en exprimant quelques regrets quand au fait que
nous n’ayons pas eu ’opportunité de pousser certains aspects jusqu’a leur aboutissement.

Mes remerciements vont ensuite vers mes collegues et amis du LaMcube dont j’ai eu la chance
de partager la compagnie, que ce soit au laboratoire ou en dehors. Je ne pourrais faire la liste
complete de toutes les personnes qui ont pu m’aider durant mes travaux, mais j’ai une pensée
particuliere pour Francois, Arnaud, Annie, Laure et Victor, qui ont su étre 1a et m’aider dans
les moments les plus difficiles. J’ai bien évidemment une pensée spéciale pour I’ensemble de la
team B16.

Enfin, mes dernieres pensées vont envers mes amis et ma famille, pour leurs encouragements
et leur soutien tout au long de ces trois années.






Table des matieres

Remerciements

Présentation générale de I’étude

1 Introduction générale

2

1.1

1.2

1.3

1.4

1.5

Introduction . . . . . . . ...
Matériaux élastomeres . . . . . . . .. L. Lo e e
1.2.1 Description des élastomeéres . . . . . . . . . . .. ...
1.2.2  Comportement mécanique des élastomeres chargés . . . . . .. ... ...
Modélisation du comportement . . . . . . . . . ... ...
1.3.1 Grandes déformations . . . . . . ... ... ...
1.3.2 Lois de comportement hyperélastiques . . . . . . . .. ... ... ... ..
1.3.3 Présentation du modele Néo-Hookéen pénalisé . . . . ... ... .. ...
Fissuration des élastomeres . . . . . . . .. Lo
1.4.1 Généralités . . . . . . . . .
1.4.2 Calcul du taux de restitution d’énergie . . . . . . . . ... ...
1.4.3 Lien entre analyse globale et locale . . . . . .. ... ... ... .. ....
1.4.4 Application aux élastomeres non cristallisant non chargés . . . ... ...
1.4.5 Application aux élastomeres chargés . . . . . . ... ... ... ... ...
1.4.6 Prise en compte de l'effet d’une dissipation . . . ... ... ... .. ...
Bilan . . . . . . e

Matériaux et protocoles expérimentaux

2.1

2.2

2.3

24

2.5

2.6

Composition des matériaux . . . . . . . . . . ..
Moyens utilisés pour les essais mécaniques . . . . . . . . . ...
Comportement mécanique des matériaux . . . . . . . . . . . ... ... ... ...
2.3.1 Effetdelavitesse. . . . . . . . . ..
2.3.2 Anisotropie initiale des plaques calandrées . . . . . . . ... ... ... ..
2.3.3  Effet Mullins au cours d’une traction cyclique . . . . . . .. .. ... ...
2.3.4  Anisotropie induite par effet Mullins . . . . . . ... ...
Protocole de préchargement des plaques entieres . . . . . . . ... ... ... ..
2.4.1 Précharge en traction . . . . . . . . .. .. e
2.4.2 Précharge en compression . . . . . . . . ... oL c e
Essais de fissuration . . . . . . . ...
2.5.1 Essais SENT . . . . . . . . . e
2.5.2 Fissuration en cisaillement pur . . . .. .. ... ... ...
Conclusion . . . . . . . . . e e

13

17
19
19
19
21
25
25
27
28
31
31
31
36
37
38
39
40



Table des matieres

3 Mesures locales des déplacements et déformations 63
3.1 Suivi des déplacements par une méthode de tracking . . . . . . . . . . ... ... 65
3.2 Calcul du tenseur gradient de la transformation en utilisant des éléments de La-

GTATIZE . . v v v e e e e e e e e e e e e e e e e 68
3.2.1 Rappel de la théorie : élément triangulaire 2D d’ordre 1 . . . . . . . . .. 68
3.2.2 Stratégie d’obtention du champ de F a partir de données expérimentales . 70
3.3 Obtention des déformations a partir des formes des taches . . . . . . . ... ... 72
3.4 Comparaison des deux méthodes . . . . . . . . . ... ... .. ... ... . ... 73
3.4.1 Comparaison des champs obtenus . . . . . . . .. ... ... ... ... 73
3.4.2 Comparaison des orientations locales . . . . . . . ... ... ... ..... 76
3.4.3 Méthode retenue . . . . . . ... 78
3.4.4 Précisiondelamesure . . . . . . .. .. 78
3.5 Validation des hypotheses de Rivlin et Thomas . . . . .. .. .. ... ... ... 80
3.5.1 Hypotheses SENT . . . . . . . . .. 80
3.5.2 Hypotheses de la fissuration en cisaillement pur . . . . . . ... ... ... 86
3.6 Autres applications . . . . . . .. .. 88
3.6.1 Observations supplémentaires sur les essais de cisaillement pur . . . . .. 88
3.6.2 Déformation des images & partir du champ des déplacements . . . . . . . 90
3.6.3 Qualité du protocole de préchargement des plaques MA . . . . . ... .. 92
3.7 Conclusion . . . . . . . . . . e e 95

4 Caractérisation de la fissuration critique de matériaux élastomeéres 97

4.1 Etude d’un SBR non chargé . . . . . .. L 99
4.1.1 Introduction . . . . . . . .. L 99
4.1.2 Essais de cisaillement pur . . . . . .. ... o o oL 100
4.1.3 Essais SENT . . . . . .. 103
4.1.4 Comparaison des valeurs de G, estimées . . . . . . . . .. ... ... ... 104

4.2 Extension au SBR chargé . . . . ... ... o 107
4.2.1 Essais SENT . . . . . oo 107
4.2.2 Choix de G, : Vitesse de propagation . . . .. .. ... ... ....... 108
4.2.3 Effet de la taille de 'éprouvette . . . . . . . . . ... ... ... ... ... 112

4.3 Conclusion . . . . . . . . . e e 115

5 Effet d’un préchargement sur la fissuration d’un SBR chargé 117

5.1 Effet d'un préchargement : Résultats expérimentaux . . . .. ... ... ... .. 119
5.1.1 Effet de précharges uniaxiales . . . . . . . .. .. ... ... ... ..., 119
5.1.2 Effet de préchargements complexes . . . . . . . . .. .. ... ... ... 125
5.1.3 Effet de l'intensité de la précharge . . . . . . ... ... ... ... .... 127
5.1.4 Conclusion de la campagne expérimentale . . . . . . .. .. ... ... .. 128

5.2 Prise en compte de la dissipation Mullins dans le bilan énergétique . . . . . . . . 130
5.2.1 Analyse de la fissuration d’'un matériau dissipatif suivant I’approche de

Griffith . . . . . . 130
5.2.2  Application au cisaillement pur : Approche de Rivlin et Thomas . . . . . 133

5.3 Calcul théorique de G} a l'aide d’une loi de comportement . . . . . . ... .. .. 135

5.4 Prise en compte d’une dissipation Mullins pendant la fissuration . . . .. .. .. 137

5.5 Conclusion . . . . . . . . e e 150




Table des matieres

Conclusion générale et Perspectives 151
Bibliographie 155
Annexes
A La boite a moustaches de Tukey . . . . . . .. . ... .. 0. 169
B Entailles réalisées par découpe laser . . . . . . . .. . ... 171







Table des figures

1.1
1.2
1.3
1.4
1.5
1.6
1.7
1.8
1.9
1.10
1.11
1.12

2.1
2.2
2.3
24
2.5
2.6
2.7
2.8
2.9
2.10
2.11
2.12
2.13
2.14
2.15
2.16
2.17
2.18
2.19
2.20

3.1
3.2
3.3

Illustration d’un élastomere réticulé . . . . . . .. ... oL L. 20
Agrégat de noir de carbone . . . . . .. ... 21
Courbe de comportement d’'un SBR chargé . . . ... ... ... ... ... .. 22
Essai cyclique sur un SBR chargé . . . . . .. .. .. ... .. ... . 22
Anisotropie induite . . . . . . .. L 24
Changements de volume . . . . . . . . .. .. 25
Décomposition polaire du tenseur ¥ . . . . . . .. .. ... L. 26
Modes de propagation d’une fissure. . . . . . . ... ..o 31
Scénario charge-décharge avec croissance de fissure . . . . . . ... ... ... .. 33
Essai SENT . . . . . . . . e 35
Essai de cisaillement pur . . . . . .. .. L oo 36
Facies de rupture d’'un SBR non chargé . . . . .. .. ... ... 0. 38
Montage expérimental. . . . . . . . . . ... 44
Taches suivies par vidéoextensométrie . . . . . . . . . . ... ... ... ... .. 45
Eprouvette standard (H2) de traction uniaxiale. . . . . . . . ... ......... 46
Effet de la vitesse de sollicitation . . . . . . .. .. ... oL oL 46
Anisotropie initiale des plaques MA . . . . . . ... oL oL 47
Evaluation de Ueffet MULlins . . . . v vovov v e e e e 48
Anisotropie induite par effet Mullins . . . . . . ... ... ... L. 49
Préchargement d’une plaque MA . . . . . . . ... Lo 50
Relaxation suite a une précharge uniaxiale . . . . . . . . .. ... ... ... 51
Relaxation suite & une précharge multiaxiale . . . . . . . .. .. .. ... ... 52
Courbes effort-déplacement des préchargements en compression . . . . . . . . .. 53
Résultats des essais SENT sur SBR non chargé, petites entailles. . . . . . . . .. 55
Résultats des essais SENT sur SBR chargé, petites entailles . . . . . .. ... .. 55
Résultats des essais SENT sur SBR non chargé, grandes entailles . . . . . .. .. 56
Résultats des essais SENT sur SBR chargé, grandes entailles . . . . . ... ... 57
Comparaison d’éprouvettes SENT post-mortem . . . . . .. ... ... ...... 58
Déformation macroscopique lors des essais SENT . . . . . ... .. ... ... .. 58
Effet du serrage sur les essais de cisallement pur . . . . . . ... ... ... ... 59
Courbes de comportement des essais de cisaillement pur . . . . .. ... ... .. 60
Facies de rupture d’une éprouvette de cisaillement pur de SBR non chargé . . . . 60
Exemple de pochoir en SENT . . . . . . . . .. ... .. ... ... .. ...... 65
Exemple de pochoir en cisaillement pur . . . . .. .. ... o0 66
Approche des taches par des ellipses . . . . . . . ... ... L. 67



Table des figures

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

3.10
3.11
3.12
3.13
3.14
3.15
3.16
3.17
3.18
3.19
3.20
3.21
3.22
3.23
3.24
3.25
3.26
3.27
3.28
3.29
3.30
3.31
3.32

4.1
4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7
4.8
4.9
4.10
4.11
4.12
4.13
4.14
4.15
4.16

Eléments triangulaires d’ordre 1. . . . . . . . . . .. ... o 69
Maillages obtenus par trangulation Delaunay et forme alpha . . . . . . . . .. .. 71
Grandeurs caractéristiques de lellipse . . . . . . . . .. ... 72
Exemples de valeurs des parametres élliptiques . . . . . . .. .. ... 73
Comparaison des champ de V71 donnés par les deux méthodes . . . . . . . . . .. 74
Comparaison des champ de Vo9 donnés par les deux méthodes . . . . . . . . . .. 75
Différences entre les champs donnés par les deux méthodes . . . . . ... .. .. 75
Orientations locales calculées . . . . . . . . . . . ... ... ... ... 7
Comparaions entre orientations locales calculées et mesurées . . . . . . . . . ... 78
Histogrammes des valeurs des champs des composantes diagonales de F' . . . . . 79
Histogrammes des valeurs de champs des invariants du tenseur de Hencky . . . . 79
Champs des composantes diagonales de F' en SENT, petite entaille . . . . . . .. 81
Champs des composantes hors-diagonales de F en SENT, petite entaille . . . . . 81
Champs des invariants de C en SENT, petite entaille . . . . . . . .. ... .. .. 82
Champs des invariants du tenseur de Hencky en SENT, petite entaille . . . . . . 83
Champs des composantes diagonales de F en SENT, grande entaille . . . . . .. 84
Champs des composantes hors-diagonales de F en SENT, grande entaille . . . . . 84
Champs des invariants du tenseur de Hencky en SENT, petite entaille . . . . . . 85
Champs des composantes de F en cisaillement pur . . . ... ... ... ..... 86
Champs des invariants du tenseur de Hencky en cisaillement pur . . . .. .. .. 87
Champs des composantes de F en cisaillement pur, déviation d’entaille . . . . . . 88
Estimation des régions affectées par la présence de la fissure . . . . . . . .. ... 89
Image de référence sur un essai de fissuration en cisaillement pur . . .. .. ... 90
Image lors de la propagation pour le méme essai . . . . . .. ... ... ..... 90
Image remappée . . . . . . . L 91
Résidus entre image initiale et remappée . . . . . . . . ... 91
Photos d’un préchargement uniaxial d’une plaque MA . . . . . . ... ... ... 93
Champs des composantes diagonales de F lors d’une précharge uniaxiale . . . . . 94
Champs des invariants du tenseur lors d’une précharge uniaxiale . .. ... ... 94
Diffréntes méthodes d’obtention de G et leurs relations . . . . . . ... ... ... 100
Efforts mesurés en cisaillement pur pour différentes longueurs d’entailles . . . . . 101
Energie élastique U en fonction de la longueur d’entaillea . . . . . . . . . .. .. 102
Comparaison des méthodes de Rivlin et Thomas et de Griffith . . . . . ... .. 102
Efforts mesurés en SENT pour différentes longueurs d’entailles . . . . . . .. .. 103
G, en fonction de a pour les deux géométries . . . . . . .. ... 104
Facies de rupture en SENT, petite entaille . . . . . . . .. ... ... .. ..... 105
Estimation post-mortem des longueurs d’entaille réelles en SENT . . . . . . . .. 106
G en SENT calculé avec les longueurs d’entailles réelles . . . . . . .. .. .. .. 106
Eprouvette post-mortem en SENT, pour le SBR chargé . .. ... ... ..... 108
Algorithme utilisé pour detecter la pointe d’entaille . . . . . . . . .. ... .. .. 109
Position et vitesse de la pointe en fonction du temps . . . . . . .. ... 110
Vitesse de la pointe en repere log-log . . . . . . . ... oo oL 111
Eprouvettes de cisaillement pur de dimensions différentes utilisées . . . . . . . . 112
Effet de taille d’éprouvette : courbes de comportement . . . . . . ... ... ... 113
Effet de taille d’éprouvette : parametres de fissuration critique . . . .. ... .. 114

10



Table des figures

5.1
5.2
5.3
5.4
9.5
5.6
5.7
5.8
5.9
5.10
5.11
5.12
5.13
5.14

0.15
0.16
5.17
5.18
5.19
5.20
5.21
5.22
5.23

Al

B.1
B.2
B.3
B4

Différentes combinaisons testées pour les sens de précharge et de fissuration . . . 120
Précharges uniaxiales : Comportement de référence . . . . . . . .. ... ... .. 121
Précharges uniaxiales : courbes de fissuration . . . . . .. .. ... ... ... .. 122
Exemples de trajectoires de fissuration . . . . . . . .. ... 123
Précharges uniaxiales : parametres de fissuration . . . .. . .. .. .. ... ... 124
Chargements complexes : Courbes de référence et de fissuration . . . . . . . . .. 126
Chargements complexes : parametres de fissuration . . . . . . . . ... ... ... 127
Effet d’intensité de précharge : comportements de référence . . . . . . ... ... 128
Effet d’intensité de précharge : parametres de fissuration . . . . . . . . ... ... 128
Comparaison globale : parametres de fissuration . . . . . . . ... ... ... .. 129
Théorie de Griffith en prenant en compte une dissipation énergétique . . . . . . . 131
Eprouvette de cisaillement pur . . . . . ... ... L o Lo 133
Cycle charge-décharge en cisaillement pur avec effet Mullins . . . . . . ... ... 134
Comportement en cisaillement pur prévu par le modele Néo-Hookéen avec en-

dommagement . . . . ... e e 136
Valeurs de G et G} estimées par lemodele . . . .. ... ... ... ... ... .. 136
Illustration des hystéreses et énergies associées . . . . .. .. .. ... ... ... 138
Equivalence entre déplacement de la pointe d’entaille et des points matériels . . . 140
Champ de la densité de travail mécanique estimé par le modele . . . . . . . . .. 143
Profil Wi (Y) expérimental . . . . . . .. ... 144
Représentation de W dans le repeére tridimensionnel (X, Y W) . . . . ... .. .. 145
Symétrie de Winaz(Y) o o o o o 146
Extrapolation de Wy,q,(Y) en pointe d’entaile . . . . . . . . ... ... ... ... 147
Effet du préchargement sur WNE (YY) et Wiae (Y) .« o o o oo oo oo oo oo 148
Illustration des éléments constituant une boite a moustache. . . . . . . . . .. .. 169
Image au microscope, mesure du rayon du fond d’entaille faite au laser . . . . . . 171
Courbes de fissuration en SENT avec entailles faites au laser . . . . . ... ... 172
Facies de rupture en SENT avec entaille faite aulaser . . . . .. ... ... ... 173
Comparaison des parametres de fissuration en SENT selon le type d’entaille . . . 173

11



12



Présentation générale de I’étude

Les systemes mécaniques modernes comportent des pieces qui doivent étre capables de se
déformer grandement, afin de réaliser certaines liaisons ou jouer le role d’amortissement par
exemple, préservant l'intégrité du systeme. Les élastomeres sont des matériaux de choix pour
remplir ces fonctions, grace a leur propriétés mécaniques uniques. Parmi les différentes applica-
tions, nous pouvons citer par exemple les courroies, les gaines, les supports anti-vibratoires, ainsi
que les pneumatiques. Certaines propriétés peuvent étre ciblées et améliorées en rajoutant de
fines particules, tel que le noir de carbone, au mélange. Cependant, ceci a également pour effet
d’induire une dépendance du comportement de ces matériaux a 'historique des chargements.
Cet effet, communément appelé “effet Mullins”, a été largement étudié et caractérisé par la com-
munauté scientifique. Il a en particulier été montré qu’il s’agit d’un adoucissement du matériau
soumis a un chargement pour la premiere fois. Cet effet dépend des directions sollicitées par le
chargement, rendant le matériau anisotrope.

Dans certaines applications, ces pieces peuvent étre soumises a des sollicitations extrémes,
ou la croissance de fissures est observée. La fissuration des élastomeres a elle aussi fait I'objet
de nombreuses études, particulierement dans des conditions de fatigue cyclique. En dépit d’une
bonne connaissance générale des phénomenes de fissuration d’une part et d’adoucissement par
effet Mullins d’autre part, ce dernier est rarement pris en compte dans I’étude de la propagation
de fissures. Certaines études récentes, principalement dans le domaine de la fissuration des hy-
drogels, ont proposé des théories introduisant la prise en compte d’'un endommagement dissipatif
tel que l'effet Mullins, mais les caractérisations et données expérimentales restent rares dans la
littérature de fagon générale.

C’est dans ce contexte que le présent sujet de these a été lancé dans le cadre d’une convention
CIFRE, conjointement entre la Manufacture Frangaise des pneumatiques Michelin, le Laboratoire
de Mécanique, Multiphysique, Multiéchelles ! (Centrale Lille), et le Laboratoire de Mécanique
des Solides (Ecole polytechnique). L’entreprise apporte une forte culture concernant la diver-
sité des élastomeres industriels, et les laboratoires sont reconnus pour leurs expertises sur la
caractérisation et modélisation mécanique de tels matériaux, et en particulier de 'effet Mullins.
De nombreuses collaborations ont précédemment eu lieu entre ces acteurs, incluant entre autres
une these portant sur la caractérisation et la modélisation de 'effet Mullins.

L’objectif du travail présenté dans ce mémoire est d’étudier 'impact d’un préchargement
sur le comportement a la fissuration en mode d’ouverture des élastomeres chargés au noir de
carbone. Nous nous intéresserons spécifiquement a l’effet d’'un adoucissement, mais aussi au
caractere anisotrope de ce dernier. La portée de ce travail est I’élaboration d’un critere de
fissuration capable de prendre en compte ’historique de chargement du matériau, éventuellement

1. Anciennement Laboratoire de mécanique de Lille (LML)

13



Présentation générale de ’étude

multiaxial. Afin de baser le travail sur des éléments expérimentaux, les points suivants seront
abordés :
— définition d’un critere de fissuration s’appliquant aux conditions d’étude expérimentales,
i.e. sous chargement monotone et en mode d’ouverture,
— mise en place d’un protocole expérimental permettant d’appliquer des préchargements
multiaxiaux contrélés aux matériaux étudiés,
— caractérisation de la fissuration en fonction de différents préchargements.

Ce mémoire de these est composé de b chapitres, qui sont organisés de la maniere suivante :

Le premier chapitre établit un état de ’art sur les élastomeres étudiés, lié a la problématique
de ce travail. Les propriétés des matériaux d’intérét sont décrites, ainsi que leur modélisation
mécanique. Une revue de la littérature sur la fissuration monotone des élastomeres, theme central
a notre étude, est ensuite présentée.

Les matériaux étudiés expérimentalement dans ce travail, ainsi que les protocoles utilisés,
sont présentés dans le deuxieme chapitre. Nous nous intéresserons a une gomme de styrene-
butadiene (SBR) non chargé et a cette méme gomme chargée a 50 pce de noir de carbone.
Le second mélange, qui présente un effet Mullins prononcé, sera le sujet principal de I’étude.
Parmi les protocoles présentés, des méthodes ont été mises en place durant la these pour pouvoir
imposer différents préchargements & cet élastomere. Les comportements mécaniques des deux
matériaux sont évalués par des essais de caractérisation classiques et des essais de fissuration,
en chargement monotone et en mode d’ouverture, sont également réalisés. Les observations
préliminaires mettent en évidence certaines problématiques concernant la caractérisation de la
fissuration, appelant des analyses plus poussées.

Nous présentons dans le troisieme chapitre les méthodes d’analyse qui ont été mises en place
pour estimer les champs de déformation locaux par une méthode de suivi de marqueurs, adaptée
aux grandes transformations auxquelles sont soumis les échantillons fissurés. Leur étude permet
de vérifier les hypotheses théoriques portant sur les éprouvettes de fissuration. Ces validations
permettront dans les chapitres suivants de caractériser la propagation d’une fissure en appliquant
des méthodes énergétiques. La méthode d’analyse locale permet aussi d’étudier les champs de
déformation résultant des préchargements appliqués, validant ainsi les protocoles expérimentaux
utilisés.

Le quatrieme chapitre de ce mémoire porte sur la caractérisation de la fissuration critique des
élastomeres étudiés. Deux géométries classiques sont considérées pour étudier la fissuration en
mode d’ouverture, la géométrie SENT et celle en cisaillement pur. Chacune d’entre elles permet
de faire une analyse énergétique globale de la propagation catastrophique d’une entaille, et les
résultats des deux méthodes sont comparés sur le SBR non chargé. La comparaison montre que
I’essai de cisaillement pur est a privilégier, car plus robuste et montrant moins de dispersion dans
les estimations réalisées. Nous montrons ensuite que le critére énergétique peut aussi s’appliquer
au SBR chargé au noir de carbone, en comparant les résultats d’essais de cisaillement pur de
dimensions différentes.

Le cinquieme et dernier chapitre présente les résultats d’une nouvelle campagne expérimen-
tale, qui vise a caractériser 'impact de préchargements sur la fissuration de ’élastomere chargé
au noir de carbone. L’impact de 'adoucissement induit par effet Mullins est étudié, ainsi que
I’anisotropie induite par ce phénomene. Les bilans énergétiques théoriques sont réévalués pour
prendre en compte la dissipation d’énergie causée par 'effet Mullins. Les mesures expérimentales
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sont alors étudiées a ’aide des méthodes locales introduites dans le chapitre 3, couplées a une
loi modélisant le comportement du matériau. Cette procédure a pour objectif d’estimer chacune
des quantités énergétiques, afin d’évaluer si le bilan énergétique permet de proposer un critere
de fissuration critique général, qui prenne en compte ’historique de chargement.

Enfin, quelques conclusions et perspectives issues de ce travail viendront clore ce manuscrit.
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Chapitre 1
Introduction générale

Ce chapitre d’introduction a pour but de décrire le contexte dans lequel s’inscrit
cette étude. Premiérement, la structure et le comportement des élastomeéres sont
présentés, en particulier lorsqu’ils sont renforcés avec des charges. La dépendance
de ces matériaux a I’historique de chargement, dit effet Mullins, est également
décrit. Ensuite, nous verrons briévement le cadre mécanique dans lequel les
élastomeéres sont étudiés, ainsi que certaines lois de comportement employées pour
leur modélisation. A cette occasion, le modéle que nous adopterons sera présenté
en détail. Enfin, une revue de la littérature sur la fissuration des élastoméres sera
proposée, en développant en détail les principes énergétiques fondateurs. Cette
revue permettra de mettre en lumiére une insuffisance quant a la prise en compte
de I'impact de Deffet Mullins sur les propriétés de fissuration des élastomeéres,
justifiant la suite de cette étude.

Table des matiéres

1.1 Introduction . . . . . .. . . @ @ i i i i e e e e e e e 19
1.2 DMatériaux élastomeres . . . . . . ... e e e e e e e 19
1.2.1 Description des élastomeres . . . . . . . . ..o 19
1.2.2 Comportement mécanique des élastomeres chargés . . . . . .. .. .. ... 21
1.3 Modélisation du comportement . . . . . . . . ... e e e, 25
1.3.1 Grandes déformations . . . . . . .. .. oL 25
1.3.2 Lois de comportement hyperélastiques . . . . . . .. ... .. ... ... .. 27
1.3.3 Présentation du modele Néo-Hookéen pénalisé . . . ... ... ... .... 28
1.4 Fissuration des élastomeéres . . . . . . . . .. o . 31
1.4.1 Généralités . . . . . . . . L 31
1.4.2 Calcul du taux de restitution d’énergie . . . . . . . .. ... 31
1.4.3 Lien entre analyse globale et locale . . . . . . ... ... ... ... ..... 36
1.4.4 Application aux élastomeres non cristallisant non chargés . . . . ... . .. 37
1.4.5 Application aux élastomeres chargés . . . . . . . .. .. ... ... 38
1.4.6 Prise en compte de Ueffet d’une dissipation . . . . . . ... ... ... ... 39
1.5 Bilan . . . . 0 . e e e e e e e e e e e e 40

17



18



Chapitre 1. Introduction générale

1.1 Introduction

Les élastomeres sont des matériaux particulierement utilisés en ingénierie pour leur capacité
a se déformer grandement et revenir a leur configuration initiale sans endommagement. Pour
pouvoir davantage étendre leurs domaines d’utilisation, des particules renforgantes comme le noir
de carbone peuvent y étre incorporées. L’ajout des charges permet d’augmenter leur rigidité ainsi
que d’autre propriétés mécaniques comme ’allongement a rupture ou la résistance a ’abrasion.
Cependant, les charges induisent des comportements non linéaires absents dans la gomme pure,
en particulier I'adoucissement du matériau lorsque des sollicitations lui sont appliquées pour la
premiere fois. Cet effet est connu sous le nom d’effet Mullins (Mullins, 1969).

Par ailleurs, les élastomeres doivent répondre a des criteres de durabilité pour une utilisation
en tout sécurité. L'un des ces criteres est la bonne résistance a la fissuration. Cette propriété a lar-
gement été étudiée dans les élastomeres depuis plus de soixante-dix ans, et 'influence d’un certain
nombre de parameétres est bien documentée en particulier pour des sollicitations cycliques (Mars
et Fatemi, 2004) : effet de la température (Lake et Lindley, 1964), effet de ’atmosphere (Lake
et Lindley, 1965; Braden et Gent, 1960), fréquence de sollicitation (Greensmith, 1964; Lindley,
1974) parmi d’autres facteurs. Ceci s’explique par 'utilisation industrielle prépondérante des
élastomeres dans les systemes d’amortissement tels que les plots anti-vibratoires ou pneuma-
tiques. En revanche, I'impact sur les propriétés en fissuration d’un historique de chargement
autre que la fatigue est rarement considéré, malgré I'importance reconnue de la prise en compte
de l'effet Mullins dans la caractérisation des élastomeres chargés. Des niveaux de déformation
importants peuvent pourtant étre rencontrés lors d’un impact ou de sollicitations extrémes as-
sociées a des chargements monotones.

L’objectif de ce chapitre sera de faire un point sur les connaissances existantes dans la
littérature sur les différentes thématiques abordées, introduisant les outils théoriques qui se-
ront utiles au reste de I’étude. Premierement, la structure et le comportement des élastomeres
chargés seront présentés, en portant un intérét particulier a I’effet Mullins. Deuxiémement, nous
verrons le cadre mécanique employé pour I’étude de tels matériaux, ainsi que quelques lois de
comportement hyperélastiques utilisées pour les modéliser. Ces dernieres peuvent en particulier
prendre en compte 'effet Mullins, et nous détaillerons le modele choisi pour le reste de 1’étude.
Enfin, I’étude de la fissuration dans les élastomeres sera décrite d’un point de vue théorique et
phénoménologique.

1.2 Matériaux élastomeres

1.2.1 Description des élastomeres

Les élastomeres qui nous intéressent font partie de la famille plus générale des polymeres
amorphes. Ils sont composés d’un assemblage répété de monomeres sous forme de trés longues
chaines macromoléculaires enchevétrées. On parle d’homopolymeres lorsque les monomeres sont
tous identiques, et de copolymere si le polymere contient au moins deux types de monomeres
différents. Les élastomeres peuvent étre d’origine naturelle, comme le caoutchouc naturel obtenu
a partir du latex, ou obtenus de facon synthétique, le plus souvent a partir de matieres pétrolieres.
Les élastomeres se différencient des autres polymeres par leur capacité a se déformer grandement
de maniere quasi-élastique, grace a une grande mobilité des chailnes.

Pour leur conférer la propriété d’élasticité, les élastomere doivent étre vulcanisés. En effet,
dans leur état non vulcanisé (appelé “cru”) les chaines peuvent glisser les unes sur les autres, le

19



1.2. Matériaux élastomeres

FIGURE 1.1: Illustration d’un élastomere réticulé. Les longues chaines macromoléculaires (traits
pleins noirs) sont reliées par des liaisons covalentes (traits pointillés rouges).

matériau n’a pas de forme propre et flue au cours du temps. L’étape de vulcanisation consiste
a réticuler le polymere, c’est-a-dire créer des liaisons (ou “ponts”) entre les chaines formant un
réseau tridimensionnel (Figure 1.1). L’élastomere vulcanisé posseéde alors une configuration de
référence a laquelle il revient naturellement lorsqu’il est déformé puis relaché. La vulcanisation
est effectuée par la cuisson a haute température et sous pression d’un mélange principalement
composé de I’élastomere auquel sont ajoutés des agents vulcanisant et éventuellement d’autres
additifs. L’agent de vulcanisation généralement utilisé pour les élastomeres les plus communs
est le soufre, capable de former des ponts sulfure. Les additifs remplissent différentes fonctions,
pouvant faciliter ou altérer la réaction de vulcanisation (accélérateurs) pour controler la densité
de pontage par exemple, ou alors modifier les propriétés du matériau final (tel que les antioxy-
dants protégeant du vieillissement, ou des plastifiants). L’ensemble des possibilités combinant
différents types de monomeres, I'ajout de dizaines d’additifs, et la maitrise de la cuisson (durée,
température, pression...) permettent de synthétiser des élastomeres aux propriétés tres variées
voire méme de cibler des propriétés spécifiques, justifiant I’utilisation répandue de tels matériaux
en ingénierie. Enfin, le matériau peut étre mis en forme durant la vulcanisation par moulage,
parmi d’autre techniques.

La mobilité des chaines, fournissant aux élastomeres leur caractére grandement déformable,
dépend largement de la température considérée. Comme les autres polymeres, ils sont caractérisés
par une température de transition vitreuse Ty. Lorsque la température est suffisamment au
dessus de T, on parle d’état caoutchoutique dans lequel les grandes déformations sont possibles
du fait de changements de configurations (trans/gauche). Au contraire, si la température est
en dessous de Ty, I’élastomere est dans un état vitreux. Dans cet état, la mobilité des chaines
est limitée a des mouvements atomiques locaux et le matériau devient rigide et fragile. Enfin,
lorsque la température est proche de T, le matériau se trouve dans un état viscoélastique.
Les macromolécules acquierent de la mobilité au fur et a mesure que la température augmente,
engendrant des phénomenes dissipatifs. Lors d’essais mécaniques cycliques (Dynamic Mechanical
Analysis), ceci se manifeste macroscopiquement par un maximum du facteur de perte dynamique
tand = G"/G’, avec G’ et G” les modules de conservation et de perte en cisaillement. Sauf
exception, les élastomeres sont employés a I’état caoutchoutique.

Les propriétés des élastomeres peuvent étre modifiées par 'ajout de particules renforcantes.
On parle alors d’élastomeres chargés ou renforcés. Les charges les plus utilisées sont la silice
et le noir de carbone. En raison des matériaux étudiés dans le cadre de cette these, nous ne
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nous intéresserons qu’au noir de carbone. Les particules se rassemblent sous la forme d’agrégats
(Figure 1.2). Les différents noirs de carbone sont catégorisés en plusieurs classes, en fonction de
leur effet renforcant. L’effet du renfort dépend de la taille ainsi que de la structure des agrégats.
Les structures les plus fines disposent généralement d’une surface spécifique plus grande (Vilgis
et al., 2009). Cette surface réagit avec I’élastomere en créant des liaisons avec les chaines, formant
une “couche de caoutchouc liée” (Dannenberg, 1986; Leblanc, 2002).

i\

5-100 nm$ 100-500 nm

v

FI1GURE 1.2: Tllustration d’un agrégat de particules de noir de carbone.

Certains élastomeres tels que le caoutchouc naturel présentent le phénomene de cristallisation
sous tension. Celui-ci se manifeste par la formation d’une structure cristalline, due a I’alignement
des chaines, lorsque I’étirement dépasse une valeur seuil (Trabelsi et al., 2003). Ces structures
renforcent le caoutchouc naturel et lui conferent notamment une résistance supérieure a la fis-
suration en fatigue (These de Rublon, 2013). Dans notre cadre, seuls des vulcanisés a base de
styréne-butadiene (SBR) seront étudiés. Ce caoutchouc synthétique ne cristallise pas.

1.2.2 Comportement mécanique des élastomeres chargés
Comportement général

La Figure 1.3 présente le comportement d’'un SBR chargé au noir de carbone soumis & une
traction uniaxiale. Cette courbe non linéaire, présentant la contrainte nominale (effort sur la sec-
tion initiale) en fonction de I’allongement (longueur déformée sur la longueur initiale), est parfois
appelée “courbe en S” en raison de sa forme caractéristique. En particulier, le comportement en
grandes déformations montre un raidissement du matériau, qui est généralement interprété par
une extensibilité limite des chaines : les chaines restent enroulées sur elles-mémes sous forme de
pelotes jusqu’a des niveaux d’étirement modérés, mais a des niveaux de déformation plus élevés
elles s’alignent dans la direction de la sollicitation et ne peuvent plus se “déplier” davantage,
induisant un fort raidissement.

Les élastomeres sont également des matériaux viscoélastiques dans leurs domaines d’utilisa-
tion et leurs propriétés montrent une dépendance & la température. Le principe d’équivalence
temps-température s’applique et cette dépendance est donnée par la loi empirique dite WLF
proposée par Williams, Landel et Ferry (Williams et al., 1955). Cet aspect sera peu évoqué dans
le contexte de notre étude ou les essais sont réalisés a température ambiante et a vitesse de
déformation imposée bien choisie.

L’ajout du noir de carbone permet de rendre 1’élastomere plus rigide, ainsi que d’améliorer
d’autres propriétés mécaniques telles que 'allongement a rupture et la résistance a l'abrasion
(Parkinson, 1951; Rigbi, 1980). Un effet renforcant a aussi été rapporté pour la résistance a la
fissuration (Hamed et Park, 1999; Gherib et al., 2010). Néanmoins, 'incorporation des charges
induit 'apparition de nouveaux phénomenes non linéaires dans ces matériaux : l'effet Payne
et l'effet Mullins. Nous ne nous attarderons pas sur le premier qui concerne principalement les
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F1GURE 1.3: Courbe contrainte nominale en fonction de 'allongement pour un SBR chargé au
noir de carbone, lors d’une traction uniaxiale monotone.

déformations petites ou modérées (Fletcher et Gent, 1954; Payne, 1962). L’effet Mullins sera
quant a lui essentiel dans notre étude et sera décrit en détail dans la section suivante.

Effet Mullins

Bouasse et Carriere (1903) ont été les premiers a rapporter un effet d’adoucissement de
certains élastomeres lorsqu’ils sont étirés pour la premiere fois. Cet effet est communément
appelé “effet Mullins”, du fait des nombreux travaux de Mullins et ses co-auteurs sur le sujet
(Mullins, 1948, 1949, 1969, parmi d’autres). Ce phénomene a été principalement observé dans des
élastomeres chargés, bien qu’il ait aussi été observé dans le caoutchouc naturel non chargé par
exemple (Harwood et al., 1965). De nombreuses observations expérimentales de ce phénomene
ont été rapportées et sont récapitulées dans la revue de Diani et al. (2009).

16.0 F
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FIGURE 1.4: Essai de traction uniaxial cyclique sur un SBR chargé au noir de carbone. Figure
reproduite de Merckel et al. (2012).

Plusieurs caractéristiques typiques d’un essai cyclique sur un SBR chargé peuvent étre ob-
servées sur la Figure 1.4, reproduite de Merckel et al. (2012). L’encadré supérieur présente
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I’étirement imposé. Plusieurs cycles sont effectués au méme allongement avant que 1’allongement
maximal ne soit incrémenté. L’adoucissement est le plus important lors de la premiere charge,
attribué a l'effet Mullins. Lors des cycles successifs, une légere variation du comportement est
aussi observée mais cet effet est découplé de I'effet Mullins et souvent négligé, & moins d’appli-
quer un grand nombre de cycles. Lorsque ’allongement maximal est dépassé, le comportement
du matériau adouci rejoint celui du matériau vierge monotone, et la décharge de ce premier cycle
a un niveau d’allongement plus grand montre que 'effet Mullins a été réactivé. L’effet Mullins
est plus prononcé lorsque la quantité de charges est plus élevée, mais n’est pas affecté par la
densité de pontage (Merckel et al., 2011). Enfin, la Figure 1.4 montre également une déformation
résiduelle qui semble évoluer avec 'effet Mullins, ainsi qu’avec l'adoucissement cyclique. Cette
déformation résiduelle montre un recouvrement partiel important a température ambiante (Mul-
lins, 1949), alors que 'effet Mullins montre un recouvrement faible dans ces conditions, y compris
sur de longues durées (Mullins, 1948; Rigbi, 1980). Par ailleurs, certains matériaux comme le
silicone présentent une déformation résiduelle négligeable malgré la présence d’un effet Mullins
(Machado et al., 2012). L’effet Mullins peut toutefois étre entierement recouvert en exposant
I’élastomere a une température élevée pendant plusieurs heures (Mullins, 1948; Diani et al.,
2009). Plus récemment, Diaz et al. (2014) et Corby et Focatiis (2019) notent néanmoins une mo-
dification des propriétés de I’élastomere vierge dans les mémes conditions, possiblement due &
une reprise de la vulcanisation. Harwood et Payne (1966) ont également observé un recouvrement
de l'effet Mullins en laissant I’élastomere dans un solvant pendant plusieurs heures.
Par ailleurs, cet adoucissement induit un comportement anisotrope du matériau (Diani et al.,
2006a; Merckel et al., 2012; Machado et al., 2012; Marckmann et al., 2016). Apres avoir préchargé
le matériau dans une direction, en traction uniaxiale ou en cisaillement pur par exemple, il est
possible d’évaluer I’anisotropie induite en découpant des petites éprouvettes uniaxiales dans
différentes orientations. L’adoucissement est le plus prononcé dans la direction de la précharge,
et il est le moins important dans la direction transverse (Figure 1.5). Merckel et al. (2012) a
obtenu la validation expérimentale d’un critere général d’activation de I’effet Mullins, incluant les
préchargements non proportionnels (dans une direction différente de la précharge) et biaxiaux. Ce
critere s’exprime comme ’enveloppe tridimensionnelle des allongements maximaux directionnels
vus dans lhistorique du matériau. L’effet Mullins est donc activé (ou réactivé) lorsqu’il existe
au moins une direction de I’espace telle que I'allongement dans cette direction dépasse la valeur
maximale précédemment rencontrée dans son historique. Notons que ce critere avait été proposé
antérieurement par Diani et al. (2006b); Dargazany et Itskov (2009), et repris postérieurement
par Marckmann et al. (2016) qui considere également un effet de ’allongement minimal da a la
compression directionnelle.
Bien que la phénoménologie de I'effet Mullins soit bien documentée, plusieurs interprétations
physiques du phénomene ont été proposées mais aucune ne fait 'unanimité (Diani et al., 2009).
Les différentes propositions ont toutes en commun de suggérer un réarrangement ou bien une
modification de la structure du matériau, mais les mécanismes proposés sont différents :
— Rupture de chaines, décrochage entre chaine et charge (Blanchard et Parkinson, 1952;
Bueche, 1960)

— Glissement des chaines sur les charges (Houwink, 1956), équivalant a des ruptures et
reformations de liaison chaines-charges (Aleksandrov et Lazurkin, 1946)

— Transformation d’un “phase dure” en une “phase molle” (Mullins et Tobin, 1957), dont
Pinterprétation physique pourrait étre la rupture d’agrégats de charges (Kraus et al.,
1966)
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FiGure 1.5: Tllustration de l'anisotropie par des essais de traction uniaxiale réalisés dans
différentes directions a la suite d’une précharge uniaxiale dans la direction 0°.
Figure reproduite de Machado et al. (2012).

— Démeélage d’enchevétrements (Hanson et al., 2005)

— Formation d’un réseau entre les couches de caoutchouc lié (Fukahori, 2005)
Cet aspect est toujours un sujet d’études actif (Diaz et al., 2014; Wan et al., 2019), et leffet
cumulé de plusieurs des mécanismes précédents est parfois proposé.

Changement de volume dans les élastomeres

Les élastomeres sont généralement supposés incompressibles, permettant de nombreuses sim-
plifications dans le cadre mécanique utilisé. Des études ont été menées pour confronter cette hy-
pothese a des mesures de changements de volume dans des caoutchoucs lorsqu’ils sont étirés. Les
premieres études ont été réalisées par des mesures de dilatométrie (Gee et al., 1950; Shinomura
et Takahashi, 1970), montrant des variations de volume négligeables pour des caoutchoucs non
chargés et des variations significatives pour des caoutchoucs chargés. Des études plus récentes ont
utilisé des technique plus modernes tel que la corrélation d’images numériques (CIN) (Le Cam et
Toussaint, 2009; de Crevoisier et al., 2012). En particulier, ’étude de de Crevoisier et al. (2012)
se démarque par la prise en compte d’une éventuelle anisotropie initiale d’un SBR, chargé au noir
de carbone et les trois élongations principales sont mesurées pour déterminer la variation de vo-
lume. Leurs résultats (Figure 1.6) font écho aux résultats obtenus par dilatométrie, qui montrent
I’existence d’une valeur de I'étirement seuil au dessus de laquelle une augmentation de volume
est observée, et en dessous de laquelle aucun changement significatif n’est mesuré. Ala décharge,
le volume se rétracte et retrouve sa valeur initiale. Lors des recharges, une augmentation de vo-
lume est observée uniquement lorsque I’allongement dépasse la valeur maximale précédente. De
plus, il est souligné que les changements de volume n’ont une influence sur la contrainte mesurée
que pour de grandes élongations. Ces changements de volume sont interprétés, en regard de
mesures SAXS (diffusion de rayons X aux petits angles) effectuées dans les mémes conditions
(Zhang et al., 2012), par I'ouverture de nanocavités lorsque le volume augmente, et la fermeture
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de celles-ci a la décharge. Au vu de ces résultats, nous supposerons par la suite 'hypothese
d’incompressibilité toujours vraie dans les matériaux étudiés.

1.05

1.04

FI1GURE 1.6: Illustration des changements de volume observés par CIN lors d’un essai de trac-
tion uniaxial cyclique dans un SBR chargé au noir de carbone. Figure reproduite
de de Crevoisier et al. (2012).

1.3 Modélisation du comportement

1.3.1 Grandes déformations

Le comportement élastique non-linéaire des élastomeres est étudié dans le formalisme des
grandes déformations en mécanique des milieux continus. L’hypothese d’incompressibilité est
généralement adoptée et les matériaux sont le plus souvent supposés isotropes. Les configura-
tions lagrangienne (ou matérielle, ou de référence) et eulérienne (configuration déformée) sont
dissociées, et la transformation reliant les deux configurations est classiquement caractérisée par
le tenseur gradient de la transformation que l'on notera F. Son déterminant, qui quantifie la
variation de volume, est noté J et vaut donc 1 sous hypothese d’incompressibilité. La trans-
formation peut étre découplée en une rotation de corps rigide et une déformation propre. La
décomposition polaire du tenseur F est illustré sur la Figure 1.7 et s’écrit de maniere unique :

F = VR = RU. (1.1)

ol R est le tenseur de rotation propre, U et V sont les tenseurs des “déformations pures”,
également nommés tenseur de Biot droit et gauche respectivement. Nous noterons par ailleurs C
et B les tenseurs de Cauchy-Green droit et gauche donnés par C = F'F = U%? et B = FF! = V2,
Notons que U et C sont définis dans la configuration de référence, alors que V et B le sont dans
la configuration déformée.

Les tenseurs les plus souvent utilisés pour mesurer la déformation sont le tenseur des déforma-
tions de Green-Lagrange E = %(C — 1) et le tenseur des déformations d’Euler-Almansi donné
par A = %(1 — B™1), respectivement associés & la configuration lagrangienne et eulérienne.

Une autre mesure de la déformation est donnée par la déformation logarithmique de Hencky
(Hencky, 1928), dont le tenseur h est défini par® :

1. Certains auteurs (par exemple Neff et al., 2016) définissent la déformation logarithmique & partir de U mais
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T —E
e

FI1GURE 1.7: Décomposition polaire du tenseur gradient de la transformation F. L’ordre d’ap-
plication des tenseurs U puis R (respectivement R puis V) montre le caracteére
lagrangien (respectivement eulérien) de la déformation.

h:th):%huFFU. (1.2)

Cette déformation est parfois qualifiée de “déformation naturelle” (Nadai, 1937; Freed, 1995)
et permet de symétriser le comportement en traction et en compression avec des déformations
comprises entre (-00,+00), contrairement aux déformations de Green-Lagrange ou d’Euler-Al-
mansi. Cet avantage est discuté, entre autres, par Xiao (2005).

Ce tenseur est particulierement intéressant pour les informations données par ses invariants
(Criscione et al., 2000; Diani et Gilormini, 2005). En notant ses valeurs propres h; = In(\;)
(avec \; les valeurs propres de V classées par ordre décroissant A; > Ay > A3), 'hypotheése
d’incompressibilité fournit pour le premier invariant :

Aoy =1, donc hi+ hos + hg = 0. (13)

Le second invariant peut étre défini par :

2
i@:¢§ﬁ+@+@) (1.4)

Cette quantité rappelle la contrainte équivalente de Von Mises utilisée pour la plasticité
(Timoshenko, 1983), elle quantifie I'intensité de la sollicitation appliquée. Le troisieme invariant
peut étre donné par :

p= h33ﬁ2hl = V3tan [; arcsin (héq det h)] . (1.5)
Cette grandeur permet de caractériser ’état de la sollicitation. Nous pouvons remarquer
quelques valeurs spécifiques :
— p = —1 caractérise la traction équibiaxiale ou compression uniaxiale
— p =0, le cisaillement pur
— p =1, le traction uniaxiale.

nous ne nous intéresserons pas a ce cas. Par ailleurs, les valeurs propres données par les deux définitions de la
déformation logarithmique sont les mémes (découlant du méme résultat pour U et V') et donc les invariants qui
nous intéresseront le sont aussi.
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Cette dissociation entre 'intensité et 1’état de la sollicitation est avantageuse dans le cas des
essais de caractérisation mécanique usuels pour lesquels p est constant et un seul invariant évolue
pendant l'essai (toujours sous hypothese d’incompressibilité), contrairement aux invariants clas-
siques Iy = tr(C) et I, =  (tr(C)? —tr(C?)) (et I3 = det(C) = 1 par incompressibilité) qui
changent simultanément durant ces essais (Diani et Gilormini, 2005). De plus, dans le cas de
sollicitations inhomogenes, le champ de p peut permettre de déterminer 1’état de déformation
en tout point.

Enfin, les élastomeres sont considérés comme des matériaux hyperélastiques ou matériaux
élastiques de Green. Il est supposé que la relation entre contraintes et déformations dérive
d’un potentiel hyperélastique W (aussi appelé densité d’énergie de déformation). En particu-
lier, les tenseurs des contraintes de Piola-Kirchoff I (contraintes nominales), noté 7, et celui des
contrainte de Cauchy o sont donnés par :

ow . oW 7 . .
T=9F (cas général), T=%F pF (cas incompressible), (1.6)
1
g = j?]/_;\v F’ (cas général), o= %FT —pl (cas incompressible), (1.7)

ou p est un multiplicateur de Lagrange.

1.3.2 Lois de comportement hyperélastiques

La modélisation des élastomeres constitue une épreuve a part entiere, en raison de la difficulté
a reproduire le comportement fortement non-linéaire en grandes déformations des nombreux
matériaux auxquels ces modeles s’appliquent. La littérature comporte un nombre important de
modeles basés sur différentes formes de densités d’énergie, et reste un domaine de recherche
d’actualité. Des revues sur le sujet ont été proposées par Boyce et Arruda (2000) et Marckmann
et Verron (2006).

Parmi les différents modeles, certains sont d’ordre phénoménologique et tentent de modéliser
le comportement mécanique global du matériau sans faire le lien avec sa microstructure. Nous
pouvons citer la famille des modeles de Mooney-Rivlin (Rivlin et Rideal, 1948) basés sur les
invariants de la déformation, ainsi que le modele d’Ogden (Ogden et Hill, 1972) basé sur les
allongements principaux. D’autres, en revanche, reposent sur des théories statistiques prenant
en compte les configurations possibles de chaines macromoléculaires. Le modele Néo-Hookéen
proposé par Treloar (1943) fait partie de cette catégorie, ainsi que les différents modeles di-
rectionnels tel que le modele huit chaines proposé par Arruda et Boyce (1993) ou le modele de
réseau complet (full network) décrit par Treloar et al. (1979). Ces modeles directionnels reposent
sur un comportement des chalnes modélisé par une loi en fonction de Langevin inverse suivant
lapproche de Kuhn et Griin (1942). Le comportement global est obtenu par intégration spatiale
sur ’ensemble des directions considérées.

Les modeles précédents s’appliquent a des matériaux parfaitement élastiques, pour lesquels
le comportement du matériau a la charge et a la décharge coincident. Pour prendre en compte
Ieffet Mullins, il est nécessaire d’introduire une ou plusieurs variables d’endommagement qui
vont garder en mémoire I’historique des chargements appliqués au matériau.

Une premiere approche consiste & écrire la densité d’énergie sous la forme W = (1 — D)W,
avec Wy une densité hyperelastique donnée et D une variable interne d’endommagement. Cette
approche, notamment employée par Simo et Ju (1987) et Miehe (1995), voit la variable d’en-
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dommagement D varier pendant la premiere charge. Elle reste constante lors des décharges et
des recharges tant que l'effet Mullins n’est pas réactivé. Cette vision se rapproche du modele
pseudo-élastique proposé par Ogden et Roxburgh (1999) sous la forme W = nW, auquel est
ajouté un terme additionnel de dissipation. Ce dernier modele differe des précédents par le
fait que la variable 7 reste égale a 1 durant la premiére charge de telle sorte que Wy décrit le
comportement du matériau non endommagé. n est ensuite une fonction de I'allongement avec
1 < 1 sur les décharges et recharges. Notons que tous ces modeles sont fondés sur des approches
phénoménologiques et ne permettent pas de représenter d’anisotropie induite.

D’autres approches sont basées sur des modeles directionnels. Il s’agit notamment du cas des
modeles de Marckmann et al. (2002), de Goktepe et Miehe (2005), de Diani et al. (2006b) et de
Merckel et al. (2013). Le modele proposé par Marckmann et al. (2002) reste isotrope en raison
d’un choix de critere d’endommagement portant sur l'invariant I;. Les trois autres modeles cités
permettent au contraire la représentation de ’anisotropie induite par 'effet Mullins en prenant
en compte un endommagement directionnel des chaines. Dans ce cas, une déformation rémanente
peut étre modélisée comme conséquence de contraintes résiduelles lorsque le matériau retourne
a sa forme initiale (Diani et al., 2006b).

D’autres phénoménologies plus complexes comme la viscoélasticité peuvent étre prises en
compte dans certains modeles qui ne seront pas présentés ici et peuvent étre trouvés dans la
revue de Muhr (2005) par exemple.

1.3.3 Présentation du modele Néo-Hookéen pénalisé

Nous verrons dans le chapitre 5 qu’une loi de comportement devra étre exploitée pour
modéliser le comportement du matériau étudié. Afin de modéliser le comportement du matériau
dans un cadre par ailleurs assez complexe, la loi de comportement utilisée restera la plus simple
possible et sera basée sur un modeéle Néo-Hookéen, physiquement fondé. De plus, le matériau
sera supposé incompressible et isotrope.

La densité d’énergie Néo-Hookéene, que 'on qualifiera de “densité d’énergie de référence”
par la suite, s’écrit :

WNH(F) = %(h —3). (1.8)

Afin de prendre en compte ’effet Mullins, cette densité est pénalisée par une variable d’en-
dommagement D, ou de maniere équivalente une fonction de pénalisation 7, donnant la densité
d’énergie stockée W :

U(F) = (1 - DYWNH = pyNH, (1.9)

ou la fonction de pénalisation 7 est comprise entre 0 et 1, et dépend de I’état maximal de
déformation vu par le matériau.

Pour le choix de la forme de 7, nous optons pour la forme suivante :

1
1+ Q(Ilmaz — 3)6’

1(Timar) = (1.10)
ou « et B sont les parametres d’endommagement du modele, et 1,4, la valeur maximale vue
par I; dans son historique. Lorsque le matériau est vierge, I1mqar = 3 donc = 1, mais lors
de la premiere charge, ou lorsque la déformation dépasse les niveaux vus dans son historique,
Iimae = I1 et i évolue. Notons que ce choix de pénalisation s’inspire de I'expression proposée
par Diani et al. (2006b) dans le cadre d’un modele directionnel.
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Dérivation de la contrainte

En introduisant (1.9) dans (1.6), le tenseur 7 s’exprime selon :

ov _r  OWNH
“or PE TR

ol p est un multiplicateur de Lagrange pour tenir compte de I'incompressibilité. L’expression

T —pF T, (1.11)

générale de la contrainte dans ce cas est donc :
_ -T
T=nuF —pF . (1.12)

Cette contrainte devient dans les cas particuliers classiques qui nous intéresseront :
— en traction uniaxiale (TU) d’allongement principal F1; = A dans la direction 1,

1
p=7 —  TU=m (F - AF_T) (1.13)

— en cisaillement pur (PS) d’allongement principal F1; = A dans la direction 1,

N PS |
P=3 — T =nu (F_)\zF ) (1.14)

Notons en particulier que dans le cas de la premiere charge ou lorsque le Mullins est réactivé,
(I1 = Iiymaz), 1 évolue avec I :

1

N(Imaz) = n(11) = m~ (1.15)

Densité d’énergie mécanique extérieure et densité d’énergie dissipée

Lors d’un chargement quelconque, la contrainte durant la décharge (ou la recharge élastique)
dérive directement de ¥, qui s’identifie comme la densité d’énergie élastique. En revanche, la
densité d’énergie mécanique externe W et la densité d’énergie dissipée Uy ne sont pas obtenues
trivialement. Comme nous aurons besoin de ces quantités au Chapitre 5, leurs calculs sont
explicités ici.

Commencons par obtenir I'expression des densités d’énergie recherchées dans le cas de la
premiere charge du matériau vierge, respectivement notées W'9 et Usg . Connaissant la
densité d’énergie élastique donnée par V, il suffit de déterminer W9 pour en déduire U;g . Wve
est déduite par intégration de la contrainte durant la premiere charge :

F F / gyWNH
WY(F) = / T:dF = / n —pF~ 1) . dF. (1.16)
Or la formule de Jacobi donne :
dJ = tr(adj(F)dF) = (adj(F))T : dF = (JF YT . dF (1.17)

(avec adj(e) la matrice adjointe) et d.J = 0 par incompressibilité d’ou

F NH WNH (F)
WP (F) — / naygF . dF = / 0 dOVNH), (1.18)
1 0
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Or pendant la premiere charge :

1 1
=n(l;) = = , 1.19
=) = T e T Ty o(2)B (W) (1.19)
ce qui donne une expression intégrale du terme recherché :
WY (F) = / d(w . 1.20

La primitive de cette intégrale est obtenue a I'aide d’un logiciel de calcul formel (module
Python Sympy, Meurer et al., 2017) comme :

Beir 1 1yp(L
/X # IX — X(I)(CX e ,1, 5)1“(5) (121)
o 1+CX58 B2r(1+ %) ’

a aide de la fonction transcendante de Lerch et de la fonction gamma, qui sont les fonctions

spéciales définies par :

[e.9] n

O(z,s,a) = 2787 (1.22)
7;) (n+ )
I'(z) = /OO t*~ e tat. (1.23)
0

La densité d’énergie mécanique du matériau vierge peut donc étre estimée numériquement a
partir de Eq. (1.21), et nous noterons {2 la fonction donnant cette densité a partir de la densité
de référence Néo-Hookéene :

Q:WNH e, (1.24)

La densité d’énergie dissipée durant la premiere charge du matériau vierge est alors directe-
ment donnée par :
U = WY — W, (1.25)

Posons U;? la fonction qui donne la densité d’énergie dissipée & partir de la densité de référence
Néo Hookéene :
Uy w29 = QN — g NH (1.26)

Dans le cas général ou le matériau a connu un historique de chargement correspondant a

une certaine densité d’énergie notée Wﬁg , la densité d’énergie U, dissipée lors d’une charge
quelconque se déduit de U;?. Notons WNI 13 densité d’énergie maximale vue pendant la charge
considérée. Cette valeur peut étre supérieure ou inférieure a Wﬁg . La fonction Uy qui donne Uy

a partir de WNI et W gexprime comme :

u;g(wmax) - u;g(whist) si Whist < Wmaac-

(1.27)
0 si Wp?"e > Whaz-

Z/[d : (ernvcg,wfjl\ig) — Ud = {

Enfin, la densité d’énergie mécanique W dans le cas général avec un préchargement quel-
conque peut étre obtenue comme : W = U, + V.
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1.4 Fissuration des élastomeres

1.4.1 Généralités

La durabilité des matériaux élastomeres est généralement étudiée dans la littérature sous
deux principaux aspects : U'initiation des fissures d’une part, et leur propagation d’autre part
(Mars et Fatemi, 2002). Le premier aspect s’intéresse & la formation de fissures dans une
éprouvette initialement saine, le plus souvent sous des conditions de fatigue cyclique. Le se-
cond considere une fissure existante et cherche a caractériser les conditions sous lesquelles cette
fissure va grandir. Dans le cadre de cette these, nous nous intéresserons uniquement a ce dernier
cas.

En mécanique de la rupture (non spécifique aux élastomeres), il est admis qu’une fissure peut
étre sollicitée sous trois modes différents (Figure 1.8), ou bien une combinaison linéaire des trois.
Ces modes sont : le mode d’ouverture (Mode I) ou les surfaces de la fissure s’éloignent l'une de
lautre, le mode de cisaillement plan (Mode II) ou les surfaces se déplacent parallelement, dans le
sens de la propagation et le mode de cisaillement hors-plan (Mode III) ot les surfaces se déplacent
parallelement, dans le sens donné par le fond de fissure. Notre étude portera uniquement sur la
fissuration en mode I, ce dernier étant généralement reconnu comme le plus critique des trois.

Mode 1 Mode II Mode III

FI1GURE 1.8: Modes de propagation d’une fissure.

L’étude de la fissuration des élastomeres a connu des développements précoces (Busse, 1934;
Buist, 1945) mais les résultats étaient dépendants de la géométrie des éprouvettes étudiées. Des
avancées ont pu réellement avoir lieu a partir de I'introduction de la notion de taux de restitution
d’énergie dans les élastomeres avec les travaux fondateurs de Rivlin et Thomas (1953).

1.4.2 Calcul du taux de restitution d’énergie

En s’inspirant d’une approche existante pour les matériaux fragiles faiblement déformables,
Rivlin et Thomas (1953) ont étendu la notion de taux de restitution d’énergie aux élastomeres. La
méthode est basée sur une approche énergétique, suivant Griffith (1921). La fissuration fragile est
caractérisée par une fracture se produisant dans le domaine élastique d’un matériau, sans perte
d’énergie par ductilité par exemple. Bien que les élastomeéres soient des matériaux dissipatifs,
I’application d’une telle analyse a été justifiée sous hypotheése que I'ensemble des phénomenes
dissipatifs se produisent au voisinage de la fissure uniquement. Cela implique que la dissipation
locale est déterminée par les propriétés du matériau et par la géométrie de la pointe d’entaille,
mais pas par la géométrie globale de ’échantillon (Thomas, 1994). Sous ces hypotheses, le critere
de fissuration serait bien indépendant de la géométrie considérée. Toutefois ’énergie perdue ne
peut plus étre assimilée a une énergie de surface a proprement parler, comme dans le cas des
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matériaux parfaitement fragiles, car une partie de I’énergie est dissipée par d’autre phénomenes.
Cette approche s’est imposée pour 1’étude de la propagation de fissures dans les caoutchoucs, et
nous allons la détailler dans ce qui suit.

Rappel de la théorie de Griffith pour un matériau parfaitement élastique

La méthode originale proposée par Griffith (1921) prend ses racines dans la difficulté a
quantifier les champs des déformations et des contraintes locaux en pointe de fissure. L’approche
consiste a se désintéresser de ce qu’il se passe localement et & invoquer le principe de conservation
de I’énergie totale du systeme. Ainsi, lorsqu’une fissure se propage dans un corps parfaitement
élastique, ’énergie stockée dans le matériau diminue en raison d’un changement de configuration
comportant de nouvelles surfaces libres. Cette variation en énergie stockée est alors assimilée a
une énergie de surface 27 (le facteur 2 découle de la création de deux surfaces).

Le bilan énergétique suivant I’analyse de Griffith pour un matériau parfaitement élastique
est présenté en détail ici, en considérant un échantillon d’épaisseur constante t et présentant une
entaille de longueur a. Le scénario de la croissance de fissure peut étre subdivisé en trois étapes :

@ Chargement de I’échantillon jusqu’a un déplacement global L.. On suppose que 1’échantil-
lon ne fait que se déformer, la fissure ne se propage pas.

@ A un déplacement global donné L., la fissure se propage d’une petite distance da, attei-
gnant une longueur totale a + da. Une certaine quantité d’énergie est consommée pour la
fissuration.

@ Déchargement de I’éprouvette. L’énergie de déformation élastique contenue dans I’éprou-
vette apres propagation est entierement restituée.

Ces trois étapes sont représentées sur la Figure 1.9. Considérons maintenant les quantités
énergétiques mises en jeu. Le matériau étant élastique, la totalité du travail extérieur Ue,i(a)
apporté pour déformer I’échantillon durant ’étape @ est stockée sous forme d’énergie de
déformation élastique Ugjqs(a) et est représentée dans la Figure 1.9 comme 'aire sous la courbe
de charge marquée I. Lors de ’étape , échantillon est déchargé et restitue son énergie
stockée Upgpqs(a + da), illustrée par l'aire sous la courbe de décharge. En conséquence, 1'étape

est associée & une perte énergétique de Uges(a) & Uggs(a + da), introduisant la variation
d’énergie élastique U :

Ueltas(a + da) — Uejqs(a) = 6U. (1.28)

Cette variation d’énergie est illustrée dans la Figure 1.9 comme 'aire de la boucle d’hystérese.
Suivant Griffith, cette quantité est interprétée comme ’énergie dépensée durant 1’étape @ pour
créer de nouvelles surfaces libres en pointe d’entaille, d’aire totale 2.5 = 2.t.da. Contrairement
aux autre quantités considérées qui sont associées a une configuration avec soit ’entaille de
longueur a, soit 'entaille de longueur a + da, U est une quantité mixte reliant les deux confi-
gurations. Afin de caractériser 'avancée de fissure qui est ici interprétée comme la création de
nouvelles surface libres, I’équation (1.28) mene naturellement a la définition classique du taux
de restitution d’énergie G' pour un déplacement global L constant :

_1 IUelas _ _1 OUeqt
t da Lt da IL

G= (1.29)
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.a

ay

a+da

@

Lc L

F1GURE 1.9: Illustration du scénario charge-décharge avec croissance de fissure pour un
matériau parfaitement élastique, et une entaille de longueur initiale a.

Extension aux élastomeres

Rivlin et Thomas (1953) ont étendu cette démarche aux élastomeres en notant que la méthode
décrite précédemment ne se limitait pas aux petites déformations. Ils ont montré que cette quan-
tité pouvait définir un critere de fissuration pertinent pour le caoutchouc naturel, en montrant
I'existence d’une valeur caractéristique? G, pour laquelle la fissure propage de maniere catas-
trophique dés que G > G.. Notons que la grandeur G, (notée I'. par certains auteurs) est vue
comme une propriété intrinseque du matériau, tandis que G correspond a la quantité mécanique
qui varie en fonction de ’allongement global et qui représente 'intensité de la sollicitation ap-
pliquée a la pointe de fissure.

Dans la réalité la propagation est difficilement controlable, et I'entaille ne s’arréte pas a
une distance a + da mais se propage de maniere catastrophique jusqu’a atteindre des effets de
bords ou jusqu’a la rupture de I’échantillon. Pour contourner cette difficulté, les propriétés de
fissuration peuvent étre caractérisées expérimentalement en invoquant 1’élasticité du matériau.
En effet, le comportement d’un échantillon avec une entaille de longueur a4+ da est identique a la
charge et a la décharge. Le taux de restitution d’énergie peut étre évalué a l’aide de la différence
de raideur d’échantillons présentant des tailles d’entaille variées, qui pourra étre obtenue en
comparant leur comportement en chargement monotone.

Analyse mono-spécimen de Rivlin et Thomas

Tester différents échantillons afin d’obtenir la fonction Ug,s(a) & dériver peut étre une cause
d’imprécisions dans les mesures expérimentales en raison de dimensions ou de comportements
légerement différents, auxquelles peut s’ajouter une variabilité expérimentale causée par le mon-
tage de I’éprouvette dans les mors de la machine de traction. Rivlin et Thomas (1953) ont
montré qu’en formulant des hypotheses simplificatrices, exploitant les géométries spécifiques de
certaines éprouvettes, il est possible de formuler des expressions qui permettent de calculer G
pour chaque échantillon. Parmi les différentes géométries proposées, nous avons choisi de nous fo-

2. Cette quantité est notée T' dans ’article d’origine et dénommée “énergie de déchirure”.
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caliser sur deux d’entre elles permettant de réaliser des essais de fissuration sous des sollicitations
classiques : I’essai de traction uniaxiale, et I’essai de cisaillement pur.

Essai de fissuration en traction uniaxiale

L’essai de fissuration en traction uniaxiale, plus communément appelé essai SENT (single
edge notch tensile test) consiste simplement & introduire une pré-entaille dans une éprouvet-
te de traction uniaxiale sur 'un de ses bords libres (Figure 1.10a). L’hypothese simplificatrice
considérée ici est celle d’une petite entaille de longueur a dans un demi-plan infini d’épaisseur ¢.
Par une analyse dimensionnelle basée sur un résultat en petites déformations, Rivlin et Thomas
(1953) estiment que la différence d’énergie stockée entre les configurations entaillée et sans
entaille est proportionnelle & a®.t.Wy, avec Wy la densité d’énergie dans la zone non affectée par
la présence de 'entaille, i.e. en traction uniaxiale. Alors le taux de restitution d’énergie critique,
associé a un allongement critique A. pour lequel la fissure propage de manieére catastrophique,
est donné par ’expression suivante :

Go = 2.0.K(A) Wolde), (1.30)

ou K serait une constante dans le contexte des petites déformations, mais devient une fonction
de A pour prendre en compte les grandes déformations. Cette expression dépend de 'hypothese
de petite entaille, et Rivlin et Thomas (1953) ont évalué que cette condition reste vraie lorsque
la taille d’entaille a est plus petite que 20% de la largeur w de I’éprouvette. En revanche ils ont
reconnu ne pas étre capables de fournir une expression précise de K dans leur article d’origine,
en raison des variations d’énergie quasiment négligeables a évaluer. Cette tache a été entreprise
par Greensmith (1963) qui est parvenu a une estimation expérimentale de cette fonction a I’aide
d’un montage particulier, permettant de s’affranchir des variations expérimentales causées par
des échantillons de dimensions sensiblement différentes. I montre que la fonction K(\) est la
méme pour un ensemble d’élastomeres différents, prenant des valeurs de l'ordre de 2 a 3 selon
l'allongement (Figure 1.10b). Ces résultats ont été validés numériquement quelques années plus
tard par Lindley (1972). Ce dernier en propose alors une expression analytique qui peut étre
approchée par K(\) = %

Notons qu’a notre connaissance, cette expression de K n’a jamais été validée expérimentale-
ment au-dela de I’étude de Greensmith (1963), qui portait sur des caoutchouc naturels non
chargés. Numériquement, plusieurs études ont été menées (Yeoh, 2002; Timbrell et al., 2003;
Legrain et al., 2005), montrant que cette expression dépend de 1’état de contraintes planes, ainsi
que de la forme de la densité d’énergie choisie.

Essai de fissuration en cisaillement pur

L’échantillon dit de cisaillement pur (en anglais pure shear, abrévié en PS), est un échantillon
d’épaisseur constante ¢ dont la largeur w est beaucoup plus grande que la hauteur hyg. A I’excep-
tion des effets de bord, lors de la traction, la contraction dans le sens de la largeur est bloquée
et 'effet Poisson s’exprime uniquement dans 1’épaisseur. Il s’agit donc d’un état de cisaillement
pur. Yeoh (2001) présente une analyse numérique de cette géométrie en discutant notamment
de effet du rapport w/hg sur la taille de la région en cisaillement pur et des effets de bords. Il
recommande un rapport d’au moins 5 pour assurer la présence d’une région en cisaillement pur
au centre de I’éprouvette, en soulignant que la taille des effets de bords diminue avec I’élongation
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FIGURE 1.10: Essai SENT. (a) Géométrie de 'éprouvette de fissuration avec une taille d’en-
taille initiale a. (b) Valeurs de K () obtenues expérimentalement sur plusieurs
vulcanisés, figure reproduite de Greensmith (1963).

globale. Notons cependant que le comportement des bords libres tend vers un état de traction
unixial, et que la réponse mécanique dans cet état est reconnu pour étre peu différencié de celle
du cisaillement pur. Les effets de bords sont donc souvent négligés.

L’essai de fissuration sur cette géométrie, illustré en Figure 1.11 , permet la détermination
de G, en formulant I’hypothese que la région autour de la pointe de fissure reste auto-similaire
quand la fissure se propage. Suivant Rivlin et Thomas (1953), I’échantillon peut étre divisé en
quatre régions selon les états des déformations : la région A est non déformée car libre de charge,
la région B est dans un état de cisaillement pur, et les régions C et D sont toutes deux dans un
état de déformation complexe en raison de la présence de la fissure d’une part et des effet de
bords d’autre part. Notons que ces considérations sont soumises a l’existence d’une région libre
de charge et d’une région en cisaillement pur, donnant des conditions sur une longueur minimale
d’entaille, et une largeur minimale de la section non entaillée respectivement.

Lorsque l’entaille de longueur initiale a se propage d’une longueur additionnelle da & une
élongation globale A, donnée, la région autour de la pointe d’entaille est translatée de la méme
distance. Un petit volume C’ est cédé de la région B a la région C, et un volume A’ est donné
a la région A par la région C. Ces deux volumes sont égaux, valant t.hg.da. Le volume A’ étant
relaché dans la nouvelle configuration, I’équilibre énergétique global entre les configurations ou
I’entaille est de longueur a et de longueur a + da respectivement donne la variation d’énergie
comme 'énergie Ugqs(C' € B) contenue dans C’ au moment de son transfert. Cela fournit
OU = Ueus(C" € B) = Wy(Ae).t.hg.da avec W)y la densité d’énergie du matériau dans un état
de cisaillement pur, menant alors directement a ’expression bien connue du taux de restitution
d’énergie critique pour les essais en cisaillement pur :

Ge = Wo(Ae).ho. (1.31)

D’autres géométries ont également permis d’obtenir une expression directe de G et la compa-
raison des résultats entre géométries a permis la validation du critere. Nous n’étudierons pas ces
géométries dans le détail, mais I’éprouvette “pantalon” mérite tout de méme d’étre mentionnée,
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F1GURE 1.11: Représentation de l'essai de fissuration sur une éprouvette de cisaillement pur
avec une taille d’entaille initiale a. La longueur additionnelle de ’entaille lors-
qu’elle s’est propagée est notée da. Les différentes régions sont décrites dans le
texte.

en raison de sa popularité dans la littérature. Celle-ci permet d’imposer directement la vitesse de
propagation de la fissure. Cependant, le mode de fissuration imposé est le mode III (déchirure),
et cette géométrie parait globalement mal controlée avec une rotation possible de ’axe du fond
de fissure.

1.4.3 Lien entre analyse globale et locale

Bien que la définition de G découle d’une analyse globale, plusieurs résultats de la littérature
pointent vers une équivalence local-global. Cette équivalence est par ailleurs nécessaire si G,
est bien un parametre intrinseque du matériau. Thomas (1955) a cherché a étudier la relation
entre le critere local et les champs de déformation autour d’un défaut. Pour cela, il a simplifié le
probleme en travaillant non pas sur une entaille fine, mais sur des défauts avec un fond d’entaille
de rayon non nul d compris entre 1 et 3 mm. Cette étude lui a permis de proposer et de vérifier
expérimentalement une relation de la forme :

Ge = Ep.d. (1.32)

ou Fj correspond au travail a rupture par unité de volume. Cette relation fait donc le lien
entre la quantité globale G et les propriétés locales. Notons cependant que cette relation a été
obtenue par comparaison avec les valeurs de G, obtenues par (1.31), dont le sens est discutable
lorsque le défaut n’est pas une vraie entaille. Néanmoins, les valeurs obtenues pour Ej se sont
montrées constantes, démontrant que dans le cas d’un défaut avec un rayon fini, la valeur de G,
évaluée par (1.31) dépend directement du rayon d’entaille. Ce résultat est régulierement invoqué
pour justifier de l'effet d’'un émoussement de la pointe d’entaille sur la fissuration (“blunting”).
Glucklich et Landel (1976) affirment que Ej constitue la propriété intrinseque définissant la
résistance & la fissuration, et que G, n’en est qu’une représentation qui dépend en plus du rayon
de fond d’entaille. Ils justifient leur approche en montrant que Ep obéit a la loi WLF.
L’équilibre énergétique lors de la propagation peut également étre évalué au travers d’une
intégrale de contour, introduite indépendamment par Rice (1968) et Cherepanov (1967) et com-
munément nommée intégrale J. Rice (1968) a montré que cette intégrale est théoriquement
indépendante du contour choisi et équivalente au taux de restitution d’énergie. Le concept
d’intégrale J est initialement valable uniquement en élasticité linaire pour de petites déformations
mais a été étendu au contexte des grandes déformations non linéaires par Chang (1972) a ’aide
d’une expression dans la configuration matérielle. Plusieurs auteurs ont rapporté une cohérence
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expérimentale entre J et G pour différents matériaux : SBR chargé au noir de carbone (Lee
et Donovan, 1985), caoutchouc naturel chargé au noir de carbone et non chargé (Liu et al.,
1987; Caimmi et al., 2015). Notons que cette expression est dérivée sous hypothese de matériaux
parfaitement élastiques. Selon Long et Hui (2015), I’équivalence entre intégrale J et le taux de
restitution peut étre appliquée a un matériau dissipatif si la dissipation est confinée au voisinage
de la pointe d’entaille. Dans le cas contraire, ’équivalence n’a plus de raison de tenir et ’'intégrale
J n’est plus nécessairement indépendante du contour. Caimmi et al. (2015) ont remarqué une
telle dépendance sur le contour, de méme pour Wunde et al. (2019) plus récemment.

Corre (2018) souligne le fait que 1’équivalence entre global et local dans le cas parfaite-
ment élastique provient directement de ’hypothese implicite que ’énergie globale dissipée par
I’éprouvette doit en fait passer par la pointe d’entaille pour y étre dissipée, car c’est unique-
ment a cet endroit que se produit la conversion d’énergie élastique stockée en énergie de surface
(Bouchbinder et al., 2010). I convient de remarquer que, dans un cas dissipatif, si la dissipation
est localisée en pointe de fissure comme dans 'hypothese de Rivlin et Thomas (1953), cette
hypothese devrait toujours étre valable. Ceci présuppose que 1’énergie en pointe de fissure est
convertie sous différentes formes (énergie dissipée, énergie de surface).

1.4.4 Application aux élastomeres non cristallisant non chargés

L’étude de Rivlin et Thomas (1953) a été effectuée sur des caoutchoucs naturels uniquement.
Les résultats ont été étendus a des gommes non cristallisantes par Greensmith et Thomas (1955).
IIs rapportent que contrairement au caoutchouc naturel qui présente une valeur nette de G, au
dessus de laquelle la fissuration est catastrophique, les matériaux non cristallisants montrent
une fissuration dépendant de la vitesse de sollicitation et de la température®. En particulier,
Thomas (1960) a comparé les résultats obtenus pour les différentes géométries d’éprouvettes, en
introduisant de plus une nouvelle géométrie, et a montré une bonne correspondance entre les
courbes donnant le taux de restitution d’énergie en fonction de la vitesse de propagation. Ces
résultats ont justifié la validité du critere sur ces matériaux, pour lesquels G, ne prend pas une
unique valeur mais dépend de la vitesse de fissuration. Smith (1958) montre que la loi WLF
peut étre appliquée pour unifier les résultats obtenus a différentes températures ou vitesses de
sollicitations pour les propriétés a rupture dans des essais non fissurés. Un résultat analogue est
ensuite obtenu pour les propriétés en déchirure de ces matériaux (Mullins, 1959; Thomas, 1994).
Remarquons que des résultats similaires ont été obtenus par Lake et Lindley (1964) en fatigue.
Ceci suggere que la résistance a la fissuration de ces matériaux est corrélée a leur viscosité.

Plusieurs études ont fait I’observation d’une dépendance de I’aspect des surfaces de fissuration
a la vitesse de propagation imposée dans de tels matériaux (Thomas, 1960; Kadir et Thomas,
1981; Tsunoda et al., 2000). Pour des vitesses faibles, un faciés rugueux est observé, alors que
pour de grandes vitesses celui-ci est tres lisse (par exemple Figure 1.12). Les rugosités du facies
sont attribuées au phénomene de cavitation (Tsunoda et al., 2000), ou de maniére semblable &
la formation de fissures secondaires en pointe d’entaille (Gent et Pulford, 1984).

3. Les auteurs considerent une valeur de ’énergie de déchirure T variable.
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FIGURE 1.12: Faciés de rupture obtenus pour un SBR (GRS) non chargé & différentes vitesses
de propagation : lente & gauche, rapide & droite. Reproduite de Thomas (1960).

1.4.5 Application aux élastomeres chargés

Dans ce paragraphe nous ne chercherons pas a distinguer si les élastomeres cristallisent, car
les résultats discutés seront valables dans les deux cas.

La mesure de G, a été également appliquée a 1’étude des élastomeres chargés (Greensmith
et Thomas (1955); Medalia (1987); Glucklich et Landel (1976); De et Gent (1996); Hamed et
Park (1999); Gherib et al. (2010) parmi d’autres). Ces études ont toutes en commun de prendre
le critere de Rivlin et Thomas (1953) pour acquis et évaluent directement le taux de restitution
d’énergie. Parmi les études citées, seule celle de De et Gent (1996) considere deux géométries
différentes et compare les résultats obtenus. Ceux-ci sont par ailleurs difficiles & interpréter en
raison de différents types de comportements observés a la fissuration pour certains matériaux.
Dans le cas des matériaux qui montrent le méme type de comportement de fissuration pour les
deux géométries, les valeurs de G, obtenues coincident.

Les différents types de comportement a la fissuration sont les suivants : propagation droite de
I’entaille pour le premier type, et propagation déviée, en rotation, ou ralentie (tous ces cas étant
communément référés sous le nom de “knotty tearing” dans la littérature) pour le second type?.
Ce second type de comportement a la fissuration, que I’on qualifiera plus largement de “déviations
de fissures”, est en fait au coeur de la problématique de la fissuration des élastomeres chargés.
L’ensemble des études précitées évoquent ce phénomene qui semble inhérent a la propagation
dans ce type de matériaux. Celui-ci semble plus prononcé dans le cas de caoutchoucs cristallisants
(Gherib et al., 2010; Diani et al., 2015), qui peuvent parfois voir des bifurcations de fissures
(Gabrielle et al., 2011; Hamed et Park, 1999). De plus, ce phénomene semble pouvoir se produire
pour toutes les géométries, bien que De et Gent (1996) notent une tendance moindre pour la
géométrie de cisaillement pur. L’explication la plus souvent proposée pour les phénomenes de
déviations de fissures est la formation d’une zone anisotrope en pointe de fissure. Gent et al.
(2003) proposent une explication a partir du calcul numérique de taux de restitution d’énergie
dans différentes directions, montrant que dans certaines conditions la croissance d’entaille est
favorisée dans une direction différente de celle de la propagation droite.

L’effet du noir de carbone sur le renforcement a la fissuration des élastomeéres chargés est
interprété par Medalia (1987) par des déviations de fissures qui peuvent soit étre macroscopique
comme décrit précédemment, soit microscopique en forcant la fissure a contourner les charges.
Cette vue est partagée par Andrews et Walsh (1958) et Kamenskii et al. (1971) qui ont réalisé
des observations microscopiques de facies de rupture. L’interprétation de Greensmith et Tho-
mas (1955) est que les charges sont renforgantes car elles facilitent la création d’une structure
anisotrope en pointe de fissure. Ces visions peuvent éventuellement étre réconciliées par De et
Gent (1996) qui proposent que la structure anisotrope augmente la tendance a dévier les fissures.
Gabrielle et al. (2011) justifient 'effet résistant d’une rotation macroscopique sur la fissuration

4. Un troisieme type de comportement a la fissuration, le “stick-slip” est parfois évoqué. Il s’agit de 1’alternance
entre les deux autres types de fissuration, la phase de slip correspondant & la fissuration droite et la phase de stick
a une rotation ou un ralentissement de la fissure.
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par la création d’une entaille équivalente dont le rayon en fond d’entaille est fini.

Enfin, notons que bien que certains auteurs discutent un lien entre I'hystérese du matériau
et ses propriétés en fissuration (Medalia, 1987; De et Gent, 1996), la dissipation par effet Mullins
n’est pas prise en compte dans I'obtention des taux de restitution d’énergie. D’autre part, les
élastomeres chargés sont parfois pré-conditionnés (en particulier pour des essais de fatigue),
parfois rien n’est précisé auquel cas le matériau est a priori testé vierge. Cependant, les études
cherchant & prendre en compte l'impact d’un historique de chargement sont tres rares (Diani
et al., 2015; El Yaagoubi et al., 2018).

1.4.6 Prise en compte de I’effet d’une dissipation

Le taux de restitution d’énergie défini par Eq. (1.29) et les formules de Rivlin et Thomas
(1953) s’appliquent théoriquement & des matériaux parfaitement élastiques. Les études prenant
en compte la viscoélasticité du matériau écrivent parfois G sous la forme (Gent et Schultz, 1972;
Maugis, 1985) :

G = Go(1+ f(arv)), (1.33)

avec f un facteur de dissipation dépendant de la vitesse de propagation v et du facteur de
recalage de la viscosité ar pouvant étre donné par la loi WLF proposée par Williams et al.
(1955). Cette écriture considere G comme la contribution d’un terme intrinseque et d’un terme
visqueux dissipatif. G est éventuellement considéré comme le seuil énergétique de la fissuration,
correspondant & 1’énergie de rupture des chaines comme suggéré par Lake et al. (1967). Alors, le
second terme quantifie la perte d’énergie par les effets visco-élastiques. La prise en compte de la
viscosité n’est pas le sujet de cette étude, et le lecteur curieux pourra trouver des développements
dans les revues de Persson et al. (2005) et de Creton et Ciccotti (2016).

Un certain nombre d’auteurs suggerent I'expression du taux de restitution d’énergie en pre-
nant en compte la courbe de décharge pour déterminer ’énergie élastique comme Mzabi (2010),
qui cite lui-méme Martin Borret (1998). Les travaux de these de Elmukashfi (2015) vont aussi
dans ce sens, considérant toutes les pertes dissipatives y compris thermiques.

Citons également la théorie d’Andrews (1974) qui veut généraliser la théorie de Griffith a
tous types de solides. En particulier, il commence par développer le cas élastique, obtenant
une formule semblable a celles de Rivlin et Thomas (1953), mais qui n’est pas spécifique a une
géométrie donnée. Ensuite, il étudie le cas anélastique (non restreint au voisinage de la pointe
d’entaille) et fait la part des choses entre I’énergie disponible & la propagation 7y et le travail
externe totale dépensé pour faire croitre la fissure 7. En particulier, il aboutit a la relation
T =To®(00,T, R) avec ® une “fonction de perte” dépendant de la contrainte lointaine imposée
oo ainsi que de la température T et la vitesse de déformation R. Cette expression est en tout
point semblable a celle évoquée pour des matériaux visco-élastiques.

Enfin, quelques contribution récentes dans le domaines des hydrogels considerent 'impact
de leffet Mullins dans la détermination de G, (Zhang et al., 2015; Long et Hui, 2016; Qi et al.,
2018). Ces théories se basent sur une décomposition du taux de restitution d’énergie en une
composante intrinseque Gy et une composante dissipative G4 : G. = Gg + G4. Ces approches
nécessitent la connaissance du champ de déformation d’un échantillon de fissuration pour estimer
Gg4. L’approche de Zhang et al. (2015) est empirique, tandis que Qi et al. (2018) développent un
modele thermodynamique complet du probleme considéré, et évaluent G4 sous des hypotheses
simplificatrices sur le comportement du matériau. Notons que ces estimations se basent sur des
calculs numériques.
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1.5 Bilan

Ce chapitre a été 'occasion de présenter le contexte de I’étude. Tout d’abord, les matériaux
considérés ont été détaillés, a la fois d’'un point de vue micro-structural et d’un point de vue
comportemental. Les élastomeres sont employés en raison de leur grande déformabilité. Certaines
propriétés mécaniques peuvent étre renforcées par 'ajout de charges de noir de carbone, mais
cela a aussi pour effet d’introduire (ou d’amplifier) la dépendance des propriétés du matériau a
I’historique de chargement, dit I’effet Mullins. Les conséquences de ’effet Mullins ont été décrites,
ainsi que son critere d’activation.

Nous avons ensuite abordé le cadre mécanique employé pour ces matériaux, et succinctement
décrit les modeles hyperélastiques utilisés pour les décrire, en particulier en prenant en compte
I’historique de chargement. Nous avons alors détaillé le modele choisi dans le cadre de ce travail,
qui permettra notamment de déterminer les différentes quantités énergétiques impliquées.

Enfin, la fissuration dans les élastomeres a été présentée, en détaillant particulierement I’ana-
lyse de Griffith et les formules de Rivlin et Thomas. Les avancées réalisées dans les gommes non
chargées puis dans les élastomeres chargés ont été ensuite décrites. En particulier, il a été mis en
avant que l'effet Mullins n’est presque jamais pris en compte lors des études portant sur la pro-
pagation de fissures dans ces matériaux. Pourtant, la théorie appliquée a été dérivée initialement
pour un matériau au comportement élastique, sauf éventuellement a la pointe d’entaille.

Cette introduction permet donc de poser les bases de ce travail de these, dont I'objectif est la
proposition d’un critére de propagation de fissure prenant en compte ’historique de chargement
du matériau. Pour cela, la premiere étape sera de mettre au point un protocole expérimental
permettant de caractériser correctement la fissuration critique dans nos matériaux. Le critere de
Rivlin et Thomas semble étre un bon candidat et sera évalué. Une fois que nous serons capables
de quantifier les propriétés de fissuration, une campagne expérimentale sera menée pour évaluer
I'impact de différents préchargements sur ces propriétés.
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Chapitre 2

Matériaux et protocoles
expérimentaux

Ce chapitre a pour but d’introduire les matériaux étudiés, ainsi que les protocoles
mis en place pour pouvoir quantifier I'effet d’un préchargement sur la propaga-
tion de fissures au sein de matériaux élastomeres. Les compositions des matériaux
étudiés seront présentées, ainsi que les moyens utilisés pour les caractériser. Leurs
comportements mécaniques, évalués par des essais classiques, seront décrits. En-
fin, les protocoles utilisés pour le préchargement et pour les essais de fissuration
seront détaillés. Les premiéres observations faites lors d’essais de fissuration seront
également présentées.

Des éléments de ce chapitre sont présents dans la référence suivante (Roucou et al.,
2018) :

D. Roucou, J. Diani, M. Brieu, J.-F. Witz, et A. Mbiakop-Ngassa. Experimental
investigation of elastomer mode I fracture : an attempt to estimate the critical
strain energy release rate using SEN'T tests. International Journal of Fracture,
209(1-2) : 163-170, Jan. 2018. ISSN 0376-9429, 1573-2673.
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Chapitre 2. Matériaux et protocoles expérimentaux

2.1 Composition des matériaux

Deux caoutchoucs vulcanisés sont étudiés, I’'un chargé au noir de carbone et ’autre constitué
de la gomme pure sans ajout de charges. Le premier constituera ’objet principal de I’étude, et le
second servira d’élément de comparaison, permettant de mettre en évidence certains effets des
charges.

Les deux matériaux sont réalisés a partir du méme copolymere statistique aléatoire de
styréne-butadiene. Cette gomme de SBR étoilé contient une fraction molaire de 15% de styrene,
et sa densité est de 0.94 g/cm3. Sa masse moléculaire avant vulcanisation est de M, = 120
kg/mol, et la densité d’enchevétrement est proche de 42.107° mol/cm?®. Les agents vulcanisant
utilisés sont le soufre et le CBS (N-cyclohexyl-2-benzothiazole sulfonamide). La réaction est
activée par de 'oxyde de zinc (ZnO) et de l'acide stéraique. Du 6PPD (N-(1,3-dimethylbutyl)-
N’-phenyl-p-phenylene diamine) est ajouté comme anti-oxydant pour prévenir le vieillissement
du matériau. Le noir de carbone utilisé dans le matériau chargé est du N347, présent a 50 parties
pour cent d’élastomere (pce). Ceci correspond a une fraction volumique de 19.98%. La finesse
du noir de carbone est caractérisée par sa surface spécifique, évaluée & 90 m?/g par absorption
d’azote par la méthode de Brenner Emmet Teller. Les propriétés d’un noir de carbone sont
également dépendantes de la structures des agrégats. Celle-ci est évaluée par absorption DBP
(Dibutylphtalate) & 120 ml/100 g. La densité des charges est de 1.8 g/cm?3.

Nous nommerons par la suite “SBR chargé” le matériau avec noir de carbone et “SBR non
chargé” la gomme pure. Les compositions massiques de ces deux matériaux sont présentées dans
le Tableau 2.1. La densité de pontage estimée par la théorie de Flory-Rehner est également
indiquée.

TABLEAU 2.1: Composition des matériaux avant vulcanization (pce) et densités de pontages
mesurées (107° mol/cm?).

Ingrédient SBR chargé SBR non chargé
SBR 100 100

N347 50 0

6PPD 1.9 1.9

Acide stéraique 2 2

Zn0O 2.5 2.5

CBS 2.3 2.3

Soufre 2.3 2.3

Densité de pontage 8.26 7.00

Tous les matériaux ont été mélangés, mis en forme et vulcanisés par la Manufacture Francaise
des Pneumatiques Michelin, sous forme de plaques calandrées. Le calandrage consiste a com-
primer le matériau non vulcanisé entre deux cylindres pour réduire son épaisseur. Le matériau
est ensuite vulcanisé dans un moule sous pression sous forme de plaques, que nous appellerons
“plaques MA” par la suite. Leurs dimensions approximatives sont 142 mm X 147 mm X 2.4 mm.

Les deux matériaux sont vulcanisés a 150°, pendant une durée de 20 min pour le SBR chargé
et de 40 min pour le non chargé. Leurs températures de transition vitreuses sont estimées a Tg
= -43°C pour les deux matériaux, par DSC (Calorimétrie différentielle & balayage). Notons que
ces matériaux ont été choisis car ils ne cristallisent pas sous tension.
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2.2. Moyens utilisés pour les essais mécaniques

2.2 Moyens utilisés pour les essais mécaniques

Moyens expérimentaux

Le dispositif de traction est une machine électromécanique, de modele Instron 5882. Celle-
ci est utilisée pour tous les essais sauf mention contraire. En fonction des niveaux d’efforts
rencontrés durant les différents types d’essais, elle est dotée d’une cellule de charge de 2 kN
ou de 5 kN. La machine est équipée de mors pneumatiques, alimentés par de ’air comprimé a
pression réglable, jusqu’a 6 bars. Ces mors permettent de maintenir au mieux les élastomeres
durant les essais de traction, ceux-ci étant particulierement sensibles a des glissements dans les
mors en raison de leur grande déformabilité. En particulier, leur épaisseur peut varier pendant
un essai, et les mors pneumatiques permettent de rattraper le jeu grace a 'application d’une
pression constante. En fonction des essais, les fixations des mors utilisées sont des plaquettes a
revétement moleté de 50 mm de large, ou alors des plaquettes a revétement en caoutchouc de
150 mm de large.

Mors

pneumatique

haut mobile
Rail mobile

Caméra et systeme
moteur
Eprouvette

Mors

pneumatique

bas fixe

FIGURE 2.1: Montage expérimental.

Les essais sont filmés avec une caméra d’une résolution de 2048 x 2048 pixels et d’une fréquence
d’acquisition pouvant monter a 75 images par seconde. Les images enregistrées lors des essais
seront limitées & une ou deux images par seconde pour limiter ’espace de stockage nécessaire. La
caméra est montée sur un systeme de rail mobile permettant de se déplacer pendant les essais.
L’ensemble du montage est représenté a la Figure 2.1. Un bon éclairage est obtenu a ’aide de
spots lumineux a LEDs qui ne sont pas représentés sur 'image.
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Chapitre 2. Matériaux et protocoles expérimentaux

Pilotage du systeme

L’ensemble du systeme machine-caméra-rail mobile est piloté de maniere synchrone par la
plateforme “CRAPPY” (Command and Real-time Acquisition in Parallelized Python), dévelop-
pée en interne au laboratoire LaMcube. Il s’agit d’un environnement logiciel open-source per-
mettant d’opérer un ensemble d’appareils et actionneurs divers a partir de scripts écrits en
langage python. L’intérét de cette plateforme est de pouvoir centraliser le pilotage des différents
éléments d’'un essai complexe ainsi que ’ensemble des signaux mesurés par les capteurs. Ceci
permet notamment aux différents composants de communiquer.

Par exemple, des essais pilotés par vidéoextensométrie sont possibles grace au traitement
en temps réel des images. Les éprouvettes sont marquées de quatre taches contrastant avec
la couleur du matériau (Figure 2.2). Les positions initiales de leurs centres sont détectées et
suivies au cours du temps, et permettent a tout instant de calculer les déformations dans les
directions horizontale et verticale dans le plan filmé, par ¢ = (I—1p)/lo, avec [ la distance entre les
centres de deux taches opposées lors de la déformation, et [y la distance initiale correspondante.
L’information de la déformation et les données des capteurs de la machine sont centralisées par
CRAPPY, acquises sur la méme base de temps. La mesure de la déformation peut aussi étre
utilisée dans une boucle de rétroaction sur la commande de la machine, permettant d’imposer
des tractions jusqu’a un niveau de déformation préalablement choisi.

FIGURE 2.2: Illustration des taches suivies lors d’un essai avec vidéoextensométrie au cours

d’une traction d’une plaque MA entiére : (a) Image initiale, éprouvette au repos.
(b) Image lors d’une traction & 200% de déformation.

De plus, l'information des positions des taches est également utilisée pour piloter le déplace-
ment du rail mécanique. Cela permet a la caméra de rester centrée sur la région d’intérét, évitant
un déplacement hors champ des taches en raison des grandes déformations rencontrées en plus
du fait qu’un seul des deux mors soit mobile. Une alternative a ce systeme serait de reculer la
caméra pour filmer un plus grand angle. Cependant, ceci a l'effet de diminuer la résolution des
objets filmés (moins de pixels dans chaque tache ou autre objet filmé) et donc la précision de
la mesure. La caméra mobile permet ainsi de conserver une bonne précision de la mesure en
grandes déformations.
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Eprouvettes de caractérisation

Les essais de caractérisation en traction uniaxiale sont effectués a ’aide d’éprouvettes stan-
dards H2 (Figure 2.3), avec une zone utile de dimensions : 25 mm x 4 mm x 2.4 mm. Ces
éprouvettes sont découpées avec un emporte-pieces adapté dans les plaques MA. Les dimensions

o~ "
12 mm ¢ 4 mm
-
25 mm
< 75 mm >

FIGURE 2.3: Eprouvette standard (H2) de traction uniaxiale.

en largeur et en hauteur sont définies par la géométrie de I’emporte-piece, cependant des va-
riations d’épaisseur entre éprouvettes ont été relevées. L’épaisseur est donc systématiquement

mesurée a ’aide d’un micrometre a ressort.

2.3 Comportement mécanique des matériaux

2.3.1 Effet de la vitesse

Tous les essais de I'étude sont réalisés a vitesse de déplacement de traverse imposée, aussi
est-il important d’évaluer l'effet de cette vitesse sur le comportement des matériaux. Notons
également que I’ensemble des essais sera effectué a température ambiante. Pour chaque matériau,
trois vitesses de traction ont été comparées en traction uniaxiale sur des éprouvettes stan-
dards H2. Deux éprouvettes ont été testées pour chaque vitesse et chaque matériau, permettant
de vérifier une bonne reproductibilité. Pour les échantillons de SBR chargé, les éprouvettes
ont été préalablement préchargées a 250% de déformation, soit un niveau plus haut que la
déformation maximale vue pendant ’essai de caractérisation, pour dissiper 'effet Mullins avant
Iessai. L’intérét de cette précharge est de dissocier 'effet Mullins de 'effet viscoélastique.

1.0 6 -
---= 20 mm/min ---- 20 mm/min ,’

ogl 2 mm/min > 5 e 2 mm/min ﬂg-“
— 0.2 mm/min — 0.2 mm/min 4

o
o
A~

0.4 1

N

=

Contrainte nominale (MPa)

Contrainte nominale (MPa)

o

0 20 40 6 8 100 130 50 100 150 200
Déformation € = (I — Iy)/1o(%) Déformation € = (I — Ig)/lo(%)

(a) (b)

FI1GURE 2.4: Courbe de contrainte nominale en fonction de la déformation en traction uniaxiale
selon la vitesse de sollicitation imposée. (a) SBR non chargé. (b) SBR chargé
préalablement préchargé & 250% de déformation.

o

Les vitesses choisies sont 20 mm/min, 2 mm/min et 0.2 mm/min. Les déformations sont
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Chapitre 2. Matériaux et protocoles expérimentaux

mesurées par vidéoextensométrie et les échantillons sont chargés a vitesse constante jusqu’a

200% de déformation (Figure 2.4). La perte d’énergie lors d’un cycle charge-décharge est évaluée
énergie fournie
énergie rendue
numérique de I’aire sous la courbe de charge et la courbe de décharge respectivement. Les valeurs

par le rapport a = . Les énergies fournie et restituée sont évaluées par intégration

moyennes de « obtenues pour chaque vitesse sont indiquées dans le Tableau 2.2.

TABLEAU 2.2: Rapport d’énergie restituée sur I’énergie fournie lors d’un essai charge-décharge a
120% de déformation (SBR non chargé) ou & 200% de déformation (SBR chargé)
selon la vitesse de déplacement imposée.

Q moyen 20 mm/min 2 mm/min 0.2 mm/min
SBR non chargé 80.6% 82.9% 83.5%
SBR chargé 95.2% 95.8% 97.3%

Les variations faibles du rapport « et la similarité des courbes de traction pour des vitesses
considérées sur plusieurs ordres de grandeur montre que le choix de la vitesse a une influence
faible sur les résultats obtenus, pour ces vitesses.

2.3.2 Anisotropie initiale des plaques calandrées

Les éprouvettes sont toutes découpées a I'emporte-pieces dans des plaques calandrées. Plu-
sieurs auteurs dans la littérature citent une potentielle anisotropie initiale du matériau en raison
du calandrage (Diani et al., 2004; de Crevoisier et al., 2012; Marckmann et al., 2016). Cet effet
est évalué par la découpe d’éprouvettes uniaxiales standards dans le sens normal au calandrage
(sens 1) et parallele a la direction de calandrage (sens 2), illustré en Figure 2.5a.

-------- Essais sens 1
15.09 - Essais sens 2

12.51

10.0+

7.5+

5.0+

2.54

Contrainte nominale (MPa)

0.0 V= ‘ : : : :
0 50 100 150 200 250 300
e S Z ; _
Déformation € = (I — Ig)/15(%)
Sens 2

(a) (b)

FIGURE 2.5: Evaluation de Danisotropie due 4 la direction de calandrage. (a) Sens de découpe
des éprouvette dans la plaque MA. Le sens de calandrage correspond au sens 2.
(b) Courbes contrainte-déformation selon le sens de découpe des éprouvettes.

Le trajet de chargement imposé est un cycle charge-décharge & 200% de déformation, piloté
par vidéoextensométrie, suivi d’'un second cycle & 300% de déformation. Trois essais sont réalisés
dans chaque direction. Les résultats sont présentés en Figure 2.5b. Les trois essais dans le sens
2, correspondant au sens de calandrage, sont systématiquement plus raides que les essais dans
I’autre direction. L’anisotropie initiale est évaluée par la différence de contrainte moyenne entre
les deux directions & 300% de déformation. L’anisotropie est considérée comme peu prononcée,
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2.3. Comportement mécanique des matériaux

la différence étant inférieure & 5% de la contrainte totale. Malgré cela, certains résultats obtenus
(Chapitre 5) seront attribués & cette anisotropie initiale.

2.3.3 Effet Mullins au cours d’une traction cyclique

La présence d’un effet Mullins est évaluée pour les deux matériaux par des essais cycliques.
Les essais sont réalisés a une vitesse constante de 20 mm/min sur des éprouvettes de traction
uniaxiale standards H2. Pour le SBR non chargé, deux cycles successifs a 150% de déformation
suffisent & montrer que ce matériau ne présente pas d’effet Mullins (Figure 2.6a). Ce niveau de
déformation a été choisi proche de la déformation a rupture du matériau, estimée & 180% par
des essais de traction monotone.

En revanche, le SBR chargé montre un effet Mullins important. Celui-ci peut étre observé
en appliquant un chargement cyclique au matériau, avec des cycles de plus en plus grands. Un
tel essai est représenté en Figure 2.6b, avec une déformation maximale incrémentée de 25% a
chaque cycle. Le comportement est comparé a celui obtenu lors d’un essai de traction monotone
effectué dans les mémes conditions par ailleurs.

Certaines caractéristiques d'un effet Mullins décrites dans la littérature (par exemple Mer-
ckel (2012)) sont retrouvées : lors de la premiere charge un adoucissement est observé par la
différence entre la courbe de charge et celle de la décharge. Puis, pour le cycle suivant, le com-
portement a la recharge est proche de celui de la décharge précédente (avec une petite différence
comme observée en Figure 2.4b), et lorsque la déformation maximale précédente est dépassée,
I’effet Mullins est & nouveau observable. D’autre part, une déformation résiduelle est également
observée, augmentant a chaque cycle. Notons que le comportement obtenu sur ’ensemble des
cycles, lorsque le matériau atteint des déformations plus grandes que celles des cycles précédents,
est tres proche du comportement du matériau vierge.
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FIGURE 2.6: Evaluation de la présence d’un effet Mullins par des essais cycliques en traction
uniaxiale. (a) SBR non chargé. (b) SBR chargé.

2.3.4 Anisotropie induite par effet Mullins

En anticipant sur les sections suivantes, ’anisotropie induite par effet Mullins peut étre
évaluée en préchargeant des plaques MA entieres dans différentes directions (section 2.4) et en
découpant par la suite des éprouvettes dans ces plaques. Seul le SBR chargé est considéré, étant
donné I'absence d’effet Mullins de I’autre matériau.
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FI1GURE 2.7: Tllustration de ’anisotropie induite par effet Mullins, obtenue pour des essais de
cisaillement pur pour le SBR chargé.

Cet effet est représenté en Figure 2.7, sur des éprouvettes de cisaillement pur ' de dimensions
utiles 20 mm x 145 mm X 2.4 mm (hauteur hg x largeur w x épaisseur t). Celles-ci sont chargées
en traction monotone & une vitesse de 5 mm/min. La contrainte nominale est tracée en fonction
de lallongement h/hg avec h la hauteur de I’éprouvette déformée et hy la hauteur initiale.
Trois cas sont considérés : essai sur le matériau vierge directement, un préchargement uniaxial a
200% de déformation suivi d’un essai dans la méme direction de traction (essai proportionnel),
et préchargement uniaxial & 200% de déformation suivi d’un essai dans la direction transverse
au sens de la précharge (essai non proportionnel). Pour éviter un effet de 1’anisotropie initiale
relevée précédemment (section 2.3.2), le sens de traction doit toujours étre choisi identique lors
des essais de cisaillement pur. En conséquence, la précharge est effectuée en sens 1 pour ’essai
proportionnel et en sens 2 pour ’essai non proportionnel (sens donnés Figure 2.5a).

Un phénomene d’anisotropie induite est bien retrouvé, ’essai proportionnel montrant un
adoucissement plus important que le non proportionnel. Ce résultat est cohérent avec les ob-
servations dans la littérature (Merckel, 2012; Machado et al., 2012). Un adoucissement non
négligeable est tout de méme relevé sur ’essai non proportionnel, alors qu’il semble étre presque
négligeable dans les études citées. Une explication proposée est la procédure employée ici : la
précharge en traction uniaxiale suivie d’un essai de cisaillement pur pourrait peut étre rendre
cet effet plus prononcé, en raison des états de sollicitation différents.

2.4 Protocole de préchargement des plaques entieres

Afin de pouvoir évaluer 'effet de différents préchargements, il a été nécessaire de mettre en
place des protocoles permettant de précharger des plaques MA entiéres. Les premiers précharge-
ments considérés sont des tractions uniaxiales, qui permettent d’évaluer un effet de I’anisotropie
induite en découpant des éprouvettes dans différentes directions. Une précharge multiaxiale

1. Ce choix d’éprouvette pour observer ’anisotropie induite sera justifié dans les chapitres 4 et 5.
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2.4. Protocole de préchargement des plaques entiéres

sera également envisagée. Enfin, un préchargement en compression uniaxiale est considéré en
comprimant les plaques dans la direction de ’épaisseur.

2.4.1 Précharge en traction

Nous allons présenter dans ce qui suit le protocole employé pour réaliser les précharges mul-
tiaxiales constituées de deux précharges uniaxiales successives dans deux directions transverses.
Le protocole pour les précharges uniaxiales sera alors obtenu en se restreignant a la premiere
charge. Remarquons que les précharges uniaxiales pourront étre réalisées soit sens 1 soit sens 2,
en gardant les conventions adoptées précédemment (Figure 2.5a). Les précharges multiaxiales
seront systématiquement réalisées sens 1 en premier, puis sens 2.

Premiere charge

Malgré I'utilisation de mors pneumatiques, le maintien dans les mors d’un échantillon aussi
grand qu’une plaque MA peut s’avérer difficile. Plusieurs solutions pour optimiser la fixation ont
été testées, et la solution retenue consiste a utiliser des plaquettes a revétement en caoutchouc,
avec la pression des mors réglée au maximum. Une hauteur de 20 mm est agrippée dans les mors
de chaque coté. Ce choix tend a écarter la sollicitation d’une traction uniaxiale (hauteur initiale
légerement plus petite que la largeur initiale) mais est nécessaire pour assurer le maintien.

FIGURE 2.8: Préchargement d’une plaque MA. (a) Avant traction. (b) Traction & 200% de
déformation.

Il a été constaté que le serrage des mors pneumatiques est appliqué au centre des plaquettes,
donc la pression est plus forte vers le milieu et la plaque tend & glisser sur les bords. La sollicita-
tion n’est alors plus homogene lorsque la déformation imposée augmente, et la plaque finit par
glisser des mors avant d’atteindre les niveaux de déformation visés. Des presses mécaniques sont
donc ajoutées sur les cotés pour homogénéiser la pression appliquée par les plaquettes. Dans ces
conditions, un léger glissement de matiere en dehors des mors est toujours observé mais celui-ci
se produit de maniére homogene sur toute la largeur, comme illustré par les lignes horizontales
tracées sur 1’échantillon qui restent relativement droites durant la déformation (Figure 2.8). Il
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convient alors de mesurer la déformation par vidéoextensométrie, en faisant bon usage de la
caméra mobile. Le serrage puissant induit un flambage de la plaque, une pré-tension de 10 N est
donc appliquée avant I'essai. Cette valeur est négligeable par rapport a ’effort maximal atteint
durant I’essai de préchargement (de l'ordre de 1200 N & 100% de déformation et 3200 N a 200%
de déformation). Les plaques sont alors préchargées jusqu’au niveau de déformation voulue par
un cycle charge-décharge & une vitesse arbitraire de 60 mm/min. Lorsque les plaques sont re-
tirées des mors, elles présentent des déformations rémanentes comprenant des déplacements hors
plan. Ceux-ci disparaissent lorsque la plaque est laissée au repos sur une surface plane pendant
un certain temps.

Ceci souleve la question d’un impact de la relaxation du matériau et des déformations
rémanentes suite a la précharge. Ces effets ont été quantifiés en utilisant un appareil photo
fixe pour prendre des photos a des instants bien choisis d’une plaque en train de relaxer sur une
surface plane, immédiatement apres avoir subi une précharge & 200% de déformation. La plaque
a été marquée avant le préchargement par des lignes verticales et horizontales délimitant une
zone de largeur initiale wy = 100 mm et de hauteur initiale hy = 100 mm (Figure 2.9a). Les
distances entres les lignes sont relevées sur chaque photo prise pendant la relaxation, permet-
tant de calculer les longueurs résiduelles dans les deux directions. Nous noterons w; et hy leurs
évolutions respectives, en notant que la précharge a été effectuée dans la direction de hy. Ces
évolutions sont représentées en Figure 2.9b.
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FIGURE 2.9: Evaluation de la relaxation et de 'évolution des longueurs suite a une précharge
a 200% de déformation dans le sens 1. (a) Plaque avant traction et marquage
donnant les longueurs initiales. (b) Evolution des longueurs apres préchargement.

Les déformations montrent une évolution temporelle logarithmique dans les deux directions.
Une partie des déformations rémanentes est récupérée au cours du temps, mais les dimensions
finales semblent tendre vers des valeurs différentes des dimensions initiales. Un tel résultat a été
observé par Mullins (1949) et par Diani et al. (2006a), qui montrent que ce phénomeéne dépend
de la température. Il est intéressant de noter que la direction transverse est également affectée
avec une déformation rémanente en compression. Les deux directions montrent une stabilisation
au dela de 20 heures de relaxation. Par la suite, toutes les plaques soumises a des précharges
seront laissées a relaxer pendant au moins 24 heures avant une seconde précharge ou une découpe
d’éprouvettes.
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2.4. Protocole de préchargement des plaques entieres

Seconde charge

La seconde précharge est effectuée suivant le méme protocole que la premiere, a la différence
du sens de traction qui est choisi dans le sens transverse, i.e. le sens de wy et wy. De plus, la
déformation maximale visée est corrigée par la déformation résiduelle dans cette direction : apres
repos, celle-ci semble se stabiliser & 99 mm environ (Figure 2.9b), la déformation appliquée est
corrigée a 202%. Cette modification est réalisée pour tenter d’approcher au mieux un adoucisse-
ment équivalent dans les deux directions, en les étirant au méme allongement par rapport a la
configuration initiale. En pratique, cette correction a probablement un effet négligeable sur les

résultats.
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FIGURE 2.10: Evaluation de la relaxation et de ’évolution des longueurs lors du préchargement

multiaxial. (a) Evolution des longueurs apres préchargement. (b) Superposition
des évolutions des longueurs suivant les deux précharges.

Les déformations résiduelles sont évaluées de la méme maniere que pour la premiere précharge,
sur la méme plaque et a partir des mémes marquages. Pour bien permettre la distinction avec le
cas précédent, ’évolution de la largeur (sens de la seconde précharge) est notée wia, et celle de
la longueur (sens de la premiere précharge) est notée hio. Leurs évolutions (Figure 2.10a) sont
également logarithmiques et se stabilisent au bout d’une durée similaire a la premiere précharge.
La comparaison entre les deux précharges est complétée en tracant les données sur le méme
graphe (Figure 2.10b), avec les longueurs mesurées apres la premiere précharge symbolisées par
des quadrilateres et celles de la seconde précharge par des triangles. Les données obtenues pour
les deux longueurs correspondant dans chaque cas a la direction de la derniére traction se su-
perposent. Ceci suggere que la déformation rémanente ne dépend que de l'allongement matériel
(par rapport a la configuration précédant tout préchargement) vu lors de la derniére traction
appliquée. Par ailleurs, si I’on suppose que 1’épaisseur de la plaque a diminué lors de chacune des
deux précharges, 'incompressibilité du matériau pourrait justifier la différence observée entre
les deux longueurs dans la direction transverse a la derniére précharge appliquée, i.e. hio et
wi. Ce résultat n’est néanmoins pas essentiel a notre étude et n’a pas été exploré davantage.
Nous retiendrons principalement que la seconde précharge requiert également un temps de re-
laxation d’au moins 24 heures avant de découper des éprouvettes et de les tester, pour que les
déformations rémanentes se stabilisent.
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2.4.2 Précharge en compression

Pour pouvoir atteindre des niveaux de compression élevés, les compressions uniaxiales ont
été effectuées sur une machine différente. 1l s’agit d’un modele Zwick et Rockwell z250 équipé de
plateaux de compression. Les plaques ont été comprimées individuellement jusqu’a 205 kN en
moyenne, correspondant & un déplacement de 1.5 mm environ (Figure 2.11), soit une déformation
de I'ordre de -40%. Suite aux résultats sur les préchargements en traction, les plaques sollicitées
en compression ont également relaxé pendant au moins 24 heures avant d’étre exploitées.
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Déplacement (mm)

FI1GURE 2.11: Courbes effort-déplacement mesurées lors de la compression des différentes
plaques.

2.5 [Essais de fissuration

Les deux géométries considérées pour les essais de fissuration, le SENT et I'essai de cisaille-
ment pur, ont été présentées dans le chapitre précédent. Cette section portera sur les protocoles
mis en place et sur les premieéres observations expérimentales. Pour faciliter la lecture, les for-
mules données par Rivlin et Thomas (1953) sont rappelées ici, en reprenant les notations utilisées
a la section 1.4.2 :

Ge = 2.a.K (X)) Wo(Ae) pour le SENT (2.1)

et
Ge = Wo(\e).ho pour le cisaillement pur. (2.2)

2.5.1 Essais SENT
Protocole

Les éprouvettes SENT (Figure 1.10, chapitre 1) sont découpées dans les plaques MA a ’aide
d’un emporte-pieces adapté. Les dimensions de la zone utile de I’éprouvette sont 80 mm x 30
mm X 2.4 mm (longueur L x largeur w x épaisseur t). Ces éprouvettes ont été privilégiées
par rapport a des éprouvettes plus petites pour pouvoir travailler sur des entailles plus grandes.
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Cela a pour but de permettre un meilleur controle des tailles d’entailles réalisées, ainsi qu’une
meilleure observation de la propagation. Les entailles sont réalisées a la main avec une lame de
rasoir, et différentes longueurs d’entailles ont été considérées. L’effet d’un rayon de fond d’entaille
plus grand est décrit et étudié dans I’Annexe B, a I'aide d’entailles obtenues par découpe laser.
Rappelons que selon Rivlin et Thomas (1953), les hypotheses utilisées en SENT ne s’appliquent
que si la taille d’entaille a vérifie a < 20% x w.

En raison de la grande taille des éprouvettes, il a été constaté que ’épaisseur n’était pas
toujours constante. Ainsi, nous avons considéré leurs épaisseurs moyennes obtenues a partir
de dix points de mesure répartis sur la surface de 1’échantillon, sondée avec un micrometre &
ressort. Les autres dimensions sont constantes, la largeur étant délimitée par 'emporte-pieces
et la hauteur par la distance initiale entre les mors. La mesure des longueurs d’entailles est
en revanche capitale. Celles-ci ont été mesurées avec un microscope optique afin d’obtenir une
bonne précision de mesure sur des longueurs pouvant étre inférieures au millimetre. La longueur
est mesurée systématiquement sur les deux faces opposées car les deux valeurs peuvent étre
différentes, et nous avons utilisé la moyenne des deux mesures.

Les essais consistent en une traction monotone & 20 mm/min jusqu’a la rupture catastro-
phique de ’échantillon. Le vidéoextensometre n’est pas utilisé pour ces essais, en raison de
I’éventuelle hétérogénéité du champ des déformations, mais les essais sont tout de méme filmés.
Dans un premier temps, les échantillons de SBR chargé ont été soumis a des précharges pro-
portionnelles, & 250% de déformation, avant la réalisation de I’entaille, pour évacuer la majorité
de Deffet Mullins durant les essais. Dans ces conditions, pour les deux matériaux, 'effet de la
viscoélasticité est faible (d’apres la section 2.3.1), il n’y a pas de cristallisation sous tension, ni
d’expression de effet Mullins (sauf éventuellement en pointe de fissure). Les conditions d’essais
sont alors proches des hypotheses de Rivlin et Thomas (1953).

Premiéres observations

Des premiers essais sont réalisés suivant la méthodologie de Rivlin et Thomas (1953), pour
tenter d’évaluer si la formule (2.1) théorisée pour I'essai SENT s’applique aux matériaux étudiés.
Pour chaque matériau, plusieurs essais sont effectuées avec des tailles d’entailles comprises entre
0.5 mm et 20% de la largeur initiale des éprouvettes, soit 6 mm. L’effort mesuré est normalisé
par la section initiale non entaillée Sy = w x t afin d’effacer 'effet des variations d’épaisseurs
entre éprouvettes. Notons que cette quantité ne peut pas étre assimilée a “la contrainte” dans
le matériau, bien qu’elle y soit dimensionnellement homogene, car le champ des contraintes est
hétérogene en raison de 'entaille. En revanche, elle pourrait étre interprétée comme la contrainte
dans une région éloignée de l’entaille (par exemple proche des mors), sous condition que ’état
des contraintes soit suffisamment homogene dans cette région.

Cette quantité est tracée en fonction de l'allongement L/Lg, en Figure 2.12a pour le SBR
non chargé et en Figure 2.13a pour le SBR chargé. La courbe correspondant a chaque essai est
colorée suivant la taille d’entaille initiale, avec des couleurs plus claires pour des entailles plus
grandes. Le point de rupture est déterminé en premiere approche comme le point ou 'effort
est maximal pendant l'essai et est représenté sur les figures par un rond plein. Les longueurs
d’entailles initiales a de chaque essai sont représentées, en reprenant le code couleur précédent,
en Figure 2.12b et 2.13b respectivement, ou les allongements a rupture Apypture sont tracés en
fonction de ces longueurs.

Pour chaque matériau, toutes les courbes de I'effort normalisé en fonction de I’allongement
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FIGURE 2.12: Résultats d’essais SENT sur SBR non chargé, avec des entailles initiales
inférieures & 20% de la largeur de I’éprouvette. (a) Courbes de effort normalisé
par la section initiale non entaillée Sy en fonction de ’allongement. (b) Allonge-
ment a rupture en fonction de la taille d’entaille initiale.

p 4.0 [ ]
81 [
/ "
=2 ®

w
(9]

6 / o °
© /| 730 o °
S 3
= 225 ° e
w4 g o
iy ~< °
2.0 (Y
2 o
u” 1.5 o
0 ‘ 1.0
1 2.0

N
n
w
o
w
wn
b
o
o
=
N
w
N
wn
[e)]

FIGURE 2.13: Résultats d’essais SENT sur SBR chargé, avec des entailles initiales inférieures a
20% de la largeur de I’éprouvette. (a) Courbes de l'effort normalisé par la section
initiale non entaillée Sy en fonction de l'allongement. (b) Allongement & rupture
en fonction de la taille d’entaille initiale.

se superposent et ne montrent pas de dépendance a la longueur d’entaille initiale. Ce résultat
est cohérent avec la formule théorique du SENT (2.1), qui est valable si la densité d’énergie Wy
dans la zone éloignée de 'entaille est assimilée a la densité d’énergie en traction uniaxiale a la
méme élongation globale, s’il n’y avait pas d’entaille (voir Rivlin et Thomas, 1953). Ce constat
montre néanmoins qu’une analyse de type Griffith (1921) ne peut pas étre effectuée, et que la
formule (2.1) n’est pas vérifiable par cette méthode, avec la précision de mesure disponible. En
particulier, nous ne pouvons confirmer si la forme de la fonction K(\) évaluée par Greensmith
(1963) sur des caoutchoucs naturels est valables sur les matériaux étudiés. La valeur du taux
de restitution d’énergie critique G, ne peut donc pas étre estimée en toute confiance. Notons
toutefois que les allongements a rupture présentent une dépendance a la taille d’entaille initiale.

La lecture attentive de ’étude originelle de Rivlin et Thomas (1953) montre des courbes
effort-déplacement dépendant de la longueur d’entaille initiale sur des éprouvettes SENT (Fi-
gures 1 et 2 de cette référence), contrairement a nos résultats. Bien que les largeurs d’éprouvettes
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ne soient pas indiquées, il est raisonnable de supposer que les éprouvettes utilisées sont plus
hautes que larges. De plus, la hauteur initiale peut étre en Figure 2 de ’article de Rivlin et Tho-
mas (1953), valant 12 cm environ. Les tailles d’entailles indiquées (de 1.8 & 5.4 cm) ne respectent
pas a priori la condition a < 20% X w imposée par la suite pour l'application de (2.1).

En conséquence, nous avons également effectué des essais SENT sur des échantillons avec des
grandes tailles d’entailles initiales, i.e. supérieures a 6 mm de long. Les données mesurées sont
présentées de la méme facon que pour les petites entailles initiales, dans les Figures 2.14 et 2.15
pour le SBR non chargé et le SBR chargé respectivement. Les données sont également comparées
pour référence a une courbe obtenue sur un essai avec petite entaille initiale (Figures 2.14a et
2.15a). Les données des allongements a rupture Apyprure €n fonction de la longueur d’entaille
initiale pour les essais SENT avec grande entaille (ronds colorés) sont également comparées a
celles obtenues précédemment pour des petites entailles (ronds blancs).
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FI1GURE 2.14: Résultats d’essais SENT sur SBR non chargé, avec des tailles d’entailles initiales
supérieures & 20% de la largeur de I’éprouvette. (a) Courbes de Ueffort normalisé
par la section initiale non entaillée Sy en fonction de l'allongement, et courbe
de référence pour petite entaille initiale. (b) Allongement & rupture en fonction
de la taille d’entaille initiale, grandes entailles initiales (en couleur) et petites
entailles initiales (en blanc).

Lorsque de grandes entailles sont considérées, la dépendance de 'effort sur la taille d’entaille
initiale est obtenue, ce qui permettrait une analyse de Griffith (1921). Notons par ailleurs que
les allongements a rupture présentent une dépendance a la taille d’entaille initiale beaucoup plus
faible que pour les petites entailles initiales et semblent tendre vers une valeur limite pour les
entailles plus grandes que la demi-largeur d’éprouvette.

Cependant, ’observation de la fissuration des éprouvettes questionne la pertinence d’un essai
avec grande entaille. Les deux matériaux présentent des phénoménologies différentes lors de la
fissuration, mais des similarités sont relevées en fonction des conditions d’essais. Les facies de
fissuration obtenus pour le SBR non chargé sont présentées en Figure 2.16a, en fonction de la
taille d’entaille initiale. En haut, une petite entaille initiale montre un faciés de propagation tres
lisse réfléchissant la lumiere, évoquant une rupture fragile. En bas, le facies est majoritairement
rugueux. Pour le SBR chargé, les facies obtenus sont similaires dans tous les cas, mais le trajet
de fissuration montre une dépendance a la taille d’entaille initiale (Figure 2.16b). Pour une
petite entaille initiale, a 'exception d’une légere réorientation de fissure au niveau de ’amorce,
la fissuration obtenue est tres droite et perpendiculaire a la direction de chargement. Les grandes
entailles initiales, en revanche, produisent une rotation de fissure importante et la propagation
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FIGURE 2.15: Résultats d’essais SENT sur SBR chargé, avec des tailles d’entailles initiales
supérieures a 20% de la largeur de I’éprouvette. (a) Courbes de leffort normalisé
par la section initiale non entaillée Sy en fonction de ’allongement, et courbe
de référence pour petite entaille initiale. (b) Allongement & rupture en fonction
de la taille d’entaille initiale, grandes entailles initiales (en couleur) et petites
entailles initiales (en blanc).

se produit avec un angle compris entre 45° et 60° par rapport a la direction attendue. Ceci
questionne le fait que la propagation se produise en mode I. Par exemple, en théorie de la rupture
élastique linéaire, il est reconnu qu’un changement d’orientation de fissure est caractéristique
d’un mode mixte (Gol’dstein et Salganik, 1974; Cotterell et Rice, 1980).

Ces comportements peuvent étre reliés aux déformations globales des éprouvettes durant la
traction. Les observation suivantes regroupent les essais sur les deux matériaux qui ont des com-
portements identiques. Les images des essais typiques sont montrées sur le SBR chargé (Figure
2.17). Elles illustrent le fait que lors de la traction, les essais avec une petite entaille initiale restent
alignés dans la direction de traction. Des lignes blanches peintes sur ’éprouvette, initialement
horizontales, restent dans cette orientées horizontalement. L’hypothese d’un état de déformation
uniaxiale loin de la fissure semble ainsi cohérent. En revanche, pour les grandes entailles, ces
lignes peintes marquent des rotations importantes, indiquant une flexion de I’éprouvette. Il est
alors possible que ’éprouvette soit soumise & la fois a de la traction et du cisaillement, et la
fissure peut étre soumise & un mode mixte.

Pour conclure sur ces premieres observations sur essais SENT, une différence de compor-
tement importante est observée suivant que la taille d’entaille initiale soit plus petite ou plus
grande que 20% de la largeur de ’éprouvette environ. Lorsqu’une petite entaille initiale est
considérée, suivant les hypotheses de Rivlin et Thomas (1953), la validation de la formule par
analyse de Griffith (1921) n’est pas possible. Pour de grandes entailles initiales, une chute d’effort
en fonction de la taille d’entaille initiale est observée, mais la propagation semble se produire
dans un mode mixte. L’utilisation de la formule (2.1) est donc remise en question.

2.5.2 Fissuration en cisaillement pur

Protocole

En raison de leur grande largeur, les éprouvettes de cisaillement pur sont plus difficiles &
maintenir dans les mors, et la question du glissement se pose. Pour éviter celui-ci, les essais
de cisaillement pur sont usuellement effectués sur des éprouvettes moulées avec des bourrelets,
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2.5. Essais de fissuration

FIGURE 2.16: Comparaison des éprouvettes SENT post mortem en fonction de la taille d’en-
taille initiale. Toutes les pré-entailles sont situées a gauche. (a) SBR non chargé.
Facies lisse pour petite entaille initiale (haut) et faciés rugueux pour grande en-
taille initiale (bas). (b) SBR chargé. Rupture droite pour petite entaille initiale
(haut) et rotation de fissure pour grande entaille initiale (bas).

FI1GURE 2.17: Déformation macroscopique des essais SENT sur le SBR chargé lors de la trac-
tion, prises au méme allongement global A = 1.29. L’éprouvette reste droite pour
une petite entaille initiale (gauche). L’éprouvette fléchit pour une grande entaille
initiale (droite).

permettant un maintien dans des mors adaptés (Mzabi, 2010; Rublon, 2013; Corre, 2018). Ces
éprouvettes ne permettent pas d’effectuer facilement des précharges autrement qu’en traction
proportionnelle.

Les éprouvettes de cisaillement pur ont donc été découpées a partir des plaques MA, per-
mettant d’imposer différents types de préchargements décrits dans la section 2.4. Les dimensions
utilisées pour la majorité des éprouvettes sont environ 20 mm x 145 mm X 2.4 mm (hauteur
ho x largeur w x épaisseur t). La largeur d’éprouvette correspond en réalité a la largeur de la
plaque MA et dépend donc du sens de découpe (142 ou 147 mm), les plaques étant légerement
rectangulaires. L’effet de la taille des éprouvette est évalué dans le Chapitre 4, section 4.2.3. Les
dimensions utilisées y seront décrites, mais le protocole sera inchangé par ailleurs. Les entailles
initiales sont réalisées manuellement avec une lame de rasoir. Les longueurs d’entailles sont me-
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surées au réglet car une bonne précision n’est pas requise contrairement au SENT. En effet, d’une
part les entaille considérées sont plus grandes en raison de la grande largeur de ’éprouvette, et
d’autre part la formule (2.2) ne fait pas intervenir la taille d’entaille dans ’évaluation de G..

Un glissement des éprouvettes a été relevé au niveau des bords libres pour le SBR chargé
(Figure 2.18) lors d’un essai de cisaillement pur dans les mors pneumatiques. Ceci s’explique
pour les mémes raisons que lors du préchargement d’une plaque entiere (voir section 2.4) et
la méme solution a été appliquée : des presses mécaniques sont ajoutées pour homogénéiser la
pression sur les plaquettes, suite a quoi le glissement n’est plus. Les essais sur SBR non chargé
n’ont pas montré de glissement en raison d’une rigidité du matériau plus faible, ’ajout de presses
n’est donc pas nécessaire.

Les épaisseurs des éprouvettes sont évaluées de la méme fagon que pour les essais SENT, en
réalisant la moyenne de dix mesures réparties le long de chaque éprouvette, avec un micrometre
a ressort. La hauteur est imposée par la distance initiale entre les mors de la machine. En
raison du serrage puissant nécessaire pour prévenir le glissement, I’éprouvette flambe lorsque les
mors sont serrés. Les mors sont alors déplacés jusqu’a revenir a effort nul, mais des phénomenes
viscoélastiques provoquent une dérive de l'effort mesuré. Chaque échantillon est donc laissé a
fluer dans les mors serrés pendant 15 minutes, tout en imposant une consigne & effort nul. Apres
ce temps d’attente, le déplacement correspondant & ’effort nul est stable et la nouvelle distance
entre les mors, de 'ordre de 24 mm en moyenne, est prise pour actualiser la hauteur initiale
ho de I’éprouvette. L’essai est alors lancé. Il s’agit d’une traction monotone a rupture, a vitesse
imposée de 5 mm/min. Cette vitesse a été choisie pour imposer un taux de déformation global
proche de celui des essais SENT. De méme que pour les essais SENT, les essais de cisaillement
pur sont filmés sans effectuer de vidéoextensométrie.

Pour valider notre protocole de serrage, les résultats d’essais sur éprouvettes découpées dans
les plaques MA ont été comparées a ceux obtenus sur des éprouvettes usuelles, avec bourrelets,
testées au sein du centre de recherche Michelin. La comparaison des réponses contrainte nominale
en fonction de l'allongement est présentée en Figure 2.18, sur des éprouvettes de cisaillement
pure non entaillées. La bonne correspondance valide le protocole.

1.0
—— Avec bourrelets — Avec bourrelets
—— Mors pneumatiques 3.00 Mors pneumatiques sans presses
—— Mors pneumatiques avec presses
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FI1GURE 2.18: Comparaison de la réponse en contrainte nominale en fonction de I’allongement
selon le serrage utilisé. (a) SBR non chargé. (b) SBR chargé.
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Observations

Des essais de fissuration en cisaillement pur ont été réalisés sur le SBR non chargé avec des
tailles d’entaille variables pour tenter de vérifier la formule (2.2) donnée par Rivlin et Thomas
(1953). Les longueurs d’entailles sont comprises entre 20 mm et 70 mm.
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F1GURE 2.19: Effort normalisé par la section initiale sans entaille Sy en fonction de ’allonge-
ment global, lors d’essais de fissuration en cisaillement pur. La légende indique
les tailles d’entailles initiales. (a) SBR non chargé. (b) SBR chargg.

Les réponses obtenues (Figure 2.19a) montrent une dépendance claire de l'effort mesuré sur la
longueur d’entaille initiale. Une analyse de Griffith (1921) est donc applicable contrairement aux
essais SENT et sera effectuée dans le chapitre 4. En revanche, ces essais montrent un phénomene
de fissuration progressive : la propagation démarre lentement & un allongement global de ’ordre
de 1.25, et semble accélérer jusqu’a la rupture totale de 1’échantillon, fournissant un aspect
arrondi aux courbes de fissuration. Ceci souléve la question du choix de ’allongement a rupture
critique pour ces essais. Notons que le facies de rupture (Figure 2.20), observé dans le sens
de la propagation, montre d’abord des surfaces rugueuses sur quelques centimetres suivant la
pré-entaille, semblables & celles obtenues en SENT pour de grandes entailles initiales (Figure
2.16a en bas). Ces facies sont suivis par des facies lisses identiques & ceux obtenus en SENT
avec de petites entailles (Figure 2.16a en haut). De plus, les facies lisses sont obtenus lors de la
rupture finale du matériau, visible en Figure 2.19a par une chute verticale instantanée de ’effort.
L’allongement global au moment de la transition entre les deux types de facies peut donc étre
éventuellement proposé comme candidat pour ’allongement a rupture critique.

FIGURE 2.20: Faciés de rupture d’une éprouvette de cisaillement pur de SBR non chargé. De
droite & gauche : entaille initiale (vert), facies rugueux (jaune), facies lisse (rouge).

Des essais de cisaillement pur effectués sur le SBR chargé montrent un comportement sem-
blable, comme illustré Figure 2.19b avec des longueurs d’entailles comprises entre 20 mm et 50
mm. A noter que ces essais ont été effectués sur le matériau vierge, sans aucun préchargement,
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donc en présence d’un effet Mullins.

Comme pour le premier matériau, la taille d’entaille initiale influe directement sur ’effort
mesuré. On observe aussi une fissuration progressive du matériau, qui parait accélérer avec
lallongement global jusqu’a la rupture totale de I’échantillon. Les essais SENT ont montré une
correspondance entre facies rugueux pour le matériau non chargé, et rotation de fissure pour le
SBR chargé, ces phénomenes étant observés lorsque les conditions d’essai sont identiques. En
cisaillement pur, malgré la présence de facies rugueux suite a la propagation dans le non chargé,
des rotations de fissures aussi séveres qu’en SENT ne sont pas observées. Notons toutefois
que les trajectoires de fissuration peuvent présenter des déviations en s’écartant du centre de
I’éprouvette. D’autres en revanche montrent une fissuration tres droite. L’absence de variation
de rugosité du facies de rupture, combiné a la fissuration progressive, rend la question du choix
de T'allongement a rupture encore plus ardue que pour 'autre matériau.

2.6 Conclusion

Dans cette section, nous présentons les matériaux et les méthodes expérimentales utiles a
I’évaluation de leurs propriétés mécaniques et de fissuration, en vue d’étudier I'impact d’un
adoucissement par effet Mullins. Les matériaux étudiés sont décrits : il s’agit de deux vulcanisés
réalisés a partir de la méme gomme de SBR. L’un ne comporte pas de charges renforgantes et
ne montre pas d’effet Mullins, tandis que I'autre est chargé au noir de carbone et exhibe un effet
Mullins prononcé. Les protocoles utiles a notre étude ont été présentés. D’une part, des protocoles
sont mis en place pour assurer des préchargements en compression, en traction uniaxiale et en
traction multiaxiale. D’autre part, les protocoles utilisés pour évaluer la propagation de fissure
ont été présentés, et des observations préliminaires ont été exposées. Celles-ci soulevent plusieurs
questions quant a la quantification de la propagation de fissures dans les matériaux étudiés.

Le prochain chapitre portera sur les méthodes d’analyse d’images employées pour vérifier les
hypotheses qui sont postulées, permettant de répondre a certaines interrogations qui se posent
sur la propagation de fissures.
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Chapitre 3

Mesures locales des déplacements et
déformations

Les protocoles employés pour quantifier la propagation de fissures ont été présentés
dans le chapitre précédent. Les méthodes énergétiques proposées par Rivlin et
Thomas (1953) pour évaluer un taux de restitution d’énergie présentent I’avan-
tage de ne pas avoir a connaitre I'état complexe des déformations locales en
pointe de fissure. Cependant, les bilans énergétique sont établis grace a des hy-
pothéses fortes sur I'état des déformations pour des géométries spécifiques. Au-
jourd’hui, les méthodes d’observation et d’analyse permettent I'obtention des
champs de déformation locaux affectés par la présence d’une fissure. Les hy-
pothéses théoriques peuvent donc étre confrontées a la réalité expérimentale.
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Chapitre 3. Mesures locales des déplacements et déformations

3.1 Suivi des déplacements par une méthode de tracking

Les calculs de G, proposés par Rivlin et Thomas (1953) sont particulierement utiles car
ils permettent de s’affranchir d’une analyse des champs de déformation complexes en pointe
d’entaille. Cela était particulierement justifié au moment de ces travaux, alors que les moyens
expérimentaux ne permettaient pas cette analyse locale. Aujourd’hui, une telle analyse est pos-
sible avec les moyens de mesure modernes. Nous allons donc mettre au point une stratégie per-
mettant de quantifier les déformations hétérogenes locales, ce qui permettra entre autres d’exa-
miner les hypotheses de Rivlin et Thomas (1953) pour les différentes géométries d’éprouvettes.

De nos jours, la technique la plus communément utilisée pour évaluer les champs des dépla-
cements est la corrélation d’images numériques (CIN) (Sutton et al., 2000; Pan et al., 2009,
parmi d’autres). Cette méthode peut étre étendue au cas des grandes déformations, mais doit
étre adaptée par 'utilisation d’algorithmes corrigeant la distorsion des éléments de corrélation
(Franck et al., 2007), ou bien la réactualisation de l'image de référence (Witz et al., 2017) qui
peut entrainer une incertitude dans le résultat en raison de configurations initiales et déformées
potentiellement trés différentes. Une seconde méthode, dite méthode de “tracking”, propose
d’effectuer le suivi de marqueurs visuels pour connaitre la position précise de certains points
matériels spécifiques (Hall et al., 2012; Liu et Long, 2015). Nous adoptons une telle méthode, pour
laquelle I'information des déplacements est connue avec certitude et avec une bonne précision,
de l'ordre de la résolution de ’appareil de mesure.

xxxxxx

(a) (b) (c)

Fi1GURE 3.1: Exemple de pochoir utilisé pour les échantillons SENT, prenant en compte la
présence d’une grande entaille. (a) Patron du pochoir congu numériquement. (b)
Photographie du pochoir découpé. (c¢) Photographie de ’éprouvette sur laquelle
les taches ont été réalisées avec ce pochoir.

Les marqueurs visuels utilisés sont des taches d’encre a pigments, qui sont imprimées sur la
surface des éprouvettes a ’aide d’'un systéme de pochoirs. Ceux-ci sont réalisés a I'aide d’une
machine de découpe laser, permettant de contréler les tailles et les densités des taches réalisées.
Un exemple de pochoir, avec une densité de taches plus importante en pointe d’entaille, est
donné en Figure 3.1. Le patron du pochoir est réalisé numériquement (Figure 3.1a), permettant
de choisir la taille des taches et leur disposition. Un gradient peut par exemple étre appliqué
afin d’obtenir une mesure plus précise en pointe d’entaille, ou se situeront les déformations les
plus grandes. Pour les essais SENT, nous choisissons une densité variant de 0.5 tache/mm? aux
bords & 1.5 taches/mm? en pointe d’entaille. Par ailleurs, les méthodes utilisées ne nécessiteront
pas d’avoir une disposition aléatoire des taches, et des grilles régulieres peuvent également étre
utilisées. Cela sera le cas pour les essais en cisaillement pur (Figure 3.2), pour lesquels une
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3.1. Suivi des déplacements par une méthode de tracking

variation de densité des taches a peu d’intérét. En effet, leur faible hauteur permet difficilement de
réaliser un gradient dans cette direction, et la pointe de fissure se déplace de maniere importante
durant ’essai, rendant un gradient dans le sens de la largeur caduc lorsque la fissure se propage.
Les taches réalisées font 0.75 mm de diameétre, et la densité est de 0.6 tache/mm?.

Fi1cURE 3.2: Réalisation des marqueurs visuels sur éprouvette de cisaillement pur. Pochoir uti-
lisé (haut) et éprouvette marquée (bas).

Pour mesurer les déplacements des marqueurs, nous utilisons un algorithme de tracking
qui suit la position de chaque tache indépendamment. Une étape d’initialisation est effectuée
pour repérer ’ensemble des taches sur 'image de référence, i.e. 'image de 1’échantillon non
déformé. Pour cela, 'image est binarisée par la méthode d’Otsu a ’aide du module scikit-image
de Python (van der Walt et al., 2014). Ensuite, en utilisant le méme module, les taches sont
détectées et leurs propriétés géométriques sont obtenues via les fonctions label et regionprops
respectivement '. Cette procédure revient & approximer chaque tache par une ellipse, et nous
nous intéresserons en particulier a la position de son barycentre. Cette procédure est illustrée
sur une éprouvette SENT avec grande entaille en Figure 3.3.

Une fois I'étape d’initialisation réalisée, I'algorithme itére sur chaque image. Chaque tache
est recherchée dans un certain rayon de recherche autour de la position de son barycentre sur
I'image précédente. Notons que ce rayon est identique pour chaque tache et pour chaque image,
et correspond a un parametre d’entrée de ’algorithme. En utilisant cette méthode, les positions
successives de chaque tache sont suivies au cours du temps, et ce indépendamment pour chacune
d’entre elles. Les déplacements sont alors obtenus simplement en comparant la position a chaque
instant avec la position initiale de la tache.

Cet algorithme simple permet de suivre avec certitude les positions des taches a condition
qu’elles soient suffisamment espacées et qu’entre deux images les déplacements soient inférieurs a
I’espacement entre les taches. De ce fait, I’algorithme fonctionne correctement lorsque, pour une
vitesse de déplacement des taches donnée, la fréquence d’acquisition des images est suffisamment
importante. En particulier, pour une certaine fréquence d’acquisition choisie, l'algorithme de

1. voir https://scikit-image.org/docs/dev/auto_examples/segmentation/plot_regionprops.html
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FI1GURE 3.3: Détection des taches initialement rondes sur éprouvette SENT avec grande en-
taille sous tension. Les ellipses approchant chacune des taches déformées sont
représentées en rouge.

tracking ne parviendra plus a bien suivre les taches si la fissure se propage trop rapidement.

Une fois I’ensemble des déplacements obtenus a chaque instant, nous n’avons plus besoin du
lien temporel entre les différentes images et ’on peut choisir de s’intéresser a une image parti-
culiére correspondante a un instant 7p. L’information des déplacements obtenue est discrete et
doit étre interpolée pour obtenir un champ sur I’éprouvette complete. Pour obtenir les champs
des déformations, une premiere approche serait par exemple d’effectuer une interpolation bi-
linéaire pour avoir le champ des déplacements, puis de calculer le gradient de ce champ par un
schéma de différences finies. Une telle approche pose deux probléemes. Premierement, s’il y a un
bruit sur la mesure des déplacements des marqueurs, ce bruit sera extrapolé puis dérivé. Ceci a
pour effet de 'amplifier, le bruit de mesure étant une information haute fréquence. Le rapport
signal sur bruit du champ des déformations calculé sera donc dégradé. Deuxiemement, cette
procédure ne tient pas compte d’éventuelles discontinuités, tel que la présence d’une entaille.
Des artefacts seront alors obtenus a proximité de la discontinuité & cause de la méthode uti-
lisée. Pour obtenir les champs des déformations sur une éprouvette entaillée, Qi et al. (2019) ont
récemment proposé une interpolation via une méthode de “moindres carrés mobiles” (moving
least squares), permettant d’interpoler un champ des déplacements suffisamment lisse pour étre
dérivé et obtenir les champs des déformations sans bruit de mesure.

Nous optons pour une stratégie différente, consistant a inverser les opérations d’interpolation
et de dérivation : nous cherchons d’abord a connaitre les déformations en chaque point de mesure,
puis a interpoler cette information discréte a l'intérieur du contour formé par ’ensemble des
points. Cette méthode permet a la fois d’éviter de dériver le bruit de mesure et de prendre en
compte la présence d’une une entaille, en évitant d’interpoler a travers la discontinuité matérielle.
Notons qu’une telle dérivation discréte a été employée par Corre (2018) et se rapproche de la
méthode proposée par Caimmi et al. (2015), dans les deux cas sur des données expérimentales
issues de corrélation d’images. Nous avons considéré deux méthodes pour obtenir les déformations
discretes. Elles sont présentées successivement dans les sections 3.2 et 3.3, puis comparées dans
la section 3.4.
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3.2. Calcul du tenseur gradient de la transformation en utilisant des éléments de Lagrange

3.2 Calcul du tenseur gradient de la transformation en utilisant
des éléments de Lagrange

Afin d’estimer le tenseur gradient de la transformation F en chaque point de mesure, nous
avons adopté une approche reposant sur la théorie des éléments finis. Nous rappelons dans un
premier temps la théorie permettant de calculer la déformation sur un élément a partir de ses
déplacements nodaux. Puis, nous expliquerons la démarche globale permettant d’obtenir F en
chacun des points de mesure expérimentaux.

3.2.1 Rappel de la théorie : élément triangulaire 2D d’ordre 1

Nous considérons un élément triangulaire défini par ses trois sommets, aussi appelés “nceuds”.
Seuls les déplacements dans le plan sont considérés, fournissant deux degrés de libertés par
neeud, soit six degrés de liberté au total. La Figure 3.4a représente 1’'élément considéré, dont les
sommets se trouvent aux coordonnées (z;,y;) avec ¢ € [1,3]. Les déplacements correspondants
aux différents degrés de liberté sont notés ¢;, i € [1, 6], peuvent étre regroupés sous la forme d’un
vecteur que ’on notera q.

Soit M un point quelconque & l'intérieur du triangle, de coordonnées (z,y). Nous noterons
(u,v) le vecteur des déplacements de M lorsque les noeuds du triangle sont déplacés. Les coor-
données de M peuvent s’exprimer a partir des positions des sommets comme :

x = N1x1 + Naxo + N3xs,

(3.1)
y = N1y1 + Noyo + N3ys,

ou 'on introduit Ny, Ny et N3 les fonctions de forme de 1’élément, choisies ici comme des
polynémes de Lagrange de degré 1. Ces fonctions d’interpolation dépendent de (z,y) et vérifient
N; =15i (x,y) = (z4,y:) et Nj =0 pour j # i.

Le probleme peut étre simplifié en considérant un élément triangulaire de référence représenté
en Figure 3.4b, dont les sommets sont de coordonnées (1,0), (0,1) et (0,0). Chaque élément
triangulaire peut étre projeté sur 1’élément de référence par un changement de variables (z,y) —
(&,m). Dans le nouveau repere, les fonctions de forme s’expriment de maniére simple :

Ny =¢ Na=n, N3y=1-&-—n, (3:2)
d’ou
z = (v1 — x3)§ + (w2 — x3)n) + @3, (33
y= (1 —y3)+ (y2 — ys)n + y3.
Il s’ensuit directement que
u=(q1—g5)€+ (g3 — g5)n + g5, (3.4)
v=(q2—q6)§ + (¢4 — g6)n + gs-
Le changement de variables introduit la matrice Jacobienne :
or Oy
2¢ 9f L13 Y13
g |9 9| , (3.5)
or 0Oy
— T23 Y23
on  On
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gl

1(x1.y1)

Y

FIGURE 3.4: Représentation de 1’élément triangulaire considéré. (a) Elément réel dans le repere
spatial (x,y), les degrés de libertés ¢; sont représentés aux nceuds correspondants.
(b) Elément de référence dans la base réduite (£,n).

en adoptant les notations simplifiées x;; = x; — z; et y;; = y; — y;. En pratique, nous utiliserons
son inverse J~! pour obtenir les dérivées dans le repere initial & partir de celles dans le repére
de référence via la relation :

9 0-
ox | .., ) o¢
o (" e 30
oy on

Notons de plus que laire A de I’élément triangulaire considéré est donnée par A = 1/2 |det(J)|.
Nous cherchons par la suite a déterminer les déformations dans le plan :

Oou Ov Ou 81}}‘ (3.7)

e = {e11,6022,€12, €21} = {(%’ 87/’ 87/’ o
Souvent, les deux derniers termes sont sommés pour obtenir un terme de déformations en
cisaillement, valide en petites déformations. Nous prenons soin de les séparer ici pour pouvoir
exprimer par la suite toutes les composantes de F qui n’est pas nécessairement symétrique. Pour
déterminer e, la relation (3.6) est appliquée & u et v. En notant dans (3.4) que les dérivées
partielles de u et v par rapport a & et n ne dépendent que des déplacements ¢;, le probleme peut
s’écrire, apres un calcul que nous ne détaillerons pas, sous la forme d’un systeme matriciel :

e = Bq, (3.8)

ou B est une matrice, dépendant uniquement des coordonnées nodales, donnée par :

y23 0 w31 0 w2 O
. 1 0 39 0 x13 0 21
- det(.]) xTr32 0 I13 0 21 0
0 w3 0 wys1r 0 w12

(3.9)
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L’équation (3.8) est la relation recherchée, permettant d’exprimer les déformations dans
I’élément a partir des déplacements nodaux. Les déformations obtenues sont constantes sur
chaque élément, di a 'utilisation d’éléments finis d’ordre 1.

3.2.2 Stratégie d’obtention du champ de F a partir de données expérimentales

Nous présentons désormais la méthode générale adoptée pour obtenir les champs des déforma-
tions, sous la forme du tenseur F', & un instant choisi 79. Nous présentons les résultats obtenus sur
une éprouvette modele SENT avec grande entaille initiale, qui présente un mélange complexe de
grandes déformations et grandes rotations. L’entaille est réalisée par découpe laser permettant
une symétrie idéale de I’entaille, ce protocole sera détaillé en Annexe B.

La méthode de tracking développée dans la section 3.1 fournit a tout instant en chaque point
de mesure I'information du déplacement de chaque point suivi. Une fois le tracking réalisé, nous
effectuons un calcul direct sur les déplacements a 7g, sans passer par les instants intermédiaires.
Nous fixons également la configuration d’étude, lagrangienne ou eulérienne, les champs pouvant
étre interpolés dans 'une ou 'autre configuration. Les déformations sont mesurées en chaque
point de mesure de maniere indépendante.

Une premiére structure de maillage est obtenue en effectuant une triangulation de Delaunay
sur l’ensemble des points de mesure (via le module Scipy de Python, Jones et al., 2001), cepen-
dant celle-ci ne permet pas de prendre en compte la présence de 'entaille. Ceci est illustré en
Figure 3.5a pour I’échantillon considéré. En effet, des éléments triangulaires sont générés entre
les deux surfaces libres, car ’algorithme de triangulation utilisé peut uniquement déterminer
I’enveloppe convexe de ’ensemble des points. De tels éléments doivent étre éliminés, sans quoi
des déformations fictives seront calculées dans ces éléments et induiront des artefacts dans les
champs de déformation.

Pour intégrer la forme de ’entaille dans notre maillage, nous devons trouver “I’enveloppe
concave” ou “forme alpha” de notre ensemble de points, qui approche au mieux le contour de
I’ensemble de points. Cette derniere notion étant subjective, la forme alpha d’un ensemble de
points n’a pas de définition unique et dépend du “degré de concavité” que nous nous autorisons
(Edelsbrunner et al., 1983). Nous calculons la forme alpha de ’ensemble considéré via le code
Python développé par Dwyer (2014) 2. Le principe consiste & fixer une valeur seuil a bien choisie,
puis & comparer la taille de chaque élément triangulaire du maillage & 1/a. Les éléments trop
grands sont alors éliminés du maillage. La taille de chaque triangle est quantifiée par le rayon
de son cercle circonscrit, qui est exprimé par la loi des sinus. Le choix de la valeur « est non
trivial, car une valeur choisie trop faible laissera des éléments indésirables dans le maillage, et une
valeur trop large supprimera des éléments a conserver du maillage. De plus, cette valeur dépend
de la distance moyenne entre les taches, qui elle-méme dépend de la densité initiale du motif,
de la configuration choisie, ainsi que du niveau des déformations atteintes dans la configuration
eulérienne. Comme 1'unité de longueur utilisée est le pixel, il y a aussi une dépendance a la
résolution de I'image. A titre d’exemple, pour les essais de fissuration en cisaillement pur, les
valeurs de @ = 0.03 et @ = 0.08 se sont révélées satisfaisantes pour la majorité des essais
traités, pour la configuration eulérienne et lagrangienne respectivement. Notons que ces valeurs
sont considérées pour des distances initiales entre taches voisines de l'ordre de 15 pixels, et

2. Le lecteur intéressé est invité a consulter cette référence en ligne, qui présente clairement et explique les
problématiques liées aux formes alpha, en plus de fournir 'implémentation d’un algorithme permettant de les
déterminer.
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(a) (b)

FIGURE 3.5: Illustration du maillage obtenu sur la méme éprouvette qu’en Figure 3.3. (a) Tri-
angulation de Delaunay. (b) Forme alpha obtenue pour «=0.01.

I’état déformé est choisi a un allongement global A = 1.6 environ. La forme alpha obtenue pour
I’échantillon considéré, avec un choix convenable de «, est représentée en Figure 3.5b.

Le maillage final s’exprime sous la forme d’une table des connectivités, qui associe a chaque
élément ses trois noeuds parmi ’ensemble des points. Les déformations sont calculées en chaque
élément par (3.8) en parcourant la table des connectivités. Comme nous avons pu le signaler,
cette méthode conduit a une unique valeur de la déformation en chaque élément. Pour en déduire
les déformations aux noeuds, la table des connectivités inverse, qui donne pour chaque noeud du
maillage I’ensemble des éléments auquel il appartient, est établie. Ensuite, cette table est par-
courue pour estimer la déformation en chaque noeud. Cette derniére est obtenue a partir des
déformations sur tous les éléments auquel le noceud appartient, comme la moyenne pondérée par
I’aire de chaque élément. Nous obtenons alors en chaque nceud du maillage ’expression des com-
posantes de F' dans le plan, en notant F le tenseur réduit aux deux dimensions correspondantes :

F= (Fij)i,je[l,Z] = ((51] + gij)i,je[l,ﬂ . (310)

Le tenseur complet F est déduit de F en faisant intervenir les hypotheses suivantes :

— L’hypothese de contraintes planes, justifiée par I'épaisseur faible des échantillons com-
parée a leurs autres dimensions. Cette hypothese entraine la nullité des termes Figz, Fbs,
F31 et F3o. Dans le contexte de I'hyperélasticité, ce résultat n’est pourtant pas expli-
cite, cependant cette hypotheése est généralement adoptée et justifiée par la symétrie des
déformations dans le sens de I’épaisseur (Adkins et al., 1954; Wong, 1969; Tarantino,
1996; Pascon, 2019)

L\ -1
— L’hypotheése d’incompressibilité donne alors J = det(F) = 1 d’ou F33 = <det(F)> .
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Enfin, l'information discrete, obtenue en chaque point de mesure, est étendue a l’'image
complete en réalisant une interpolation bilinéaire, pour chacune des coordonnées Fj;. Nous limi-
tons l'interpolation a l'intérieur de la forme alpha, permettant d’éviter des extrapolations dans
la région entre les deux faces de la fissure.

3.3 Obtention des déformations a partir des formes des taches

Une autre approche consiste a utiliser directement les outils d’analyse d’images permettant
d’exploiter le changement des formes des taches lors de la transformation. La fonction regionprops
évoquée section 3.1, employée pour approcher chaque tache et déterminer son barycentre, permet
également d’obtenir d’autres propriétés de 'ellipse associée. En particulier, nous nous intéressons
aux longueurs du demi-grand axe ry et du demi-petit axe rp, et a I’angle v donnant son orientation
par rapport a ’horizontale. Ces grandeurs sont illustrées en Figure 3.6.

"A

FIGURE 3.6: Grandeurs caractéristiques de 'ellipse approximant une tache déformée. Le repere
(x,y) est le repere spatial.

Des exemples de valeurs sont donnés en Figure 3.7 pour une premiere tache qui devient
elliptique durant la sollicitation et pour une seconde qui reste ronde. Le second exemple permet en
particulier de souligner que I’angle déterminé pour une tache tres circulaire peut étre erroné. Ceci
est logique car une tache parfaitement ronde n’a pas de direction préférentielle donc n’importe
quelle valeur de v convient.

En faisant 'hypothese que les taches sont initialement rondes, de rayon r., la forme de I'ellipse
obtenue dans I'image déformée permet d’obtenir une mesure locale de la déformation au niveau
de la tache considérée. En effet, sous hypothese que la déformation soit localement homogene,
a I’échelle de la tache, les rapports Ay = r4/rc et A\, = 1,/r. donnent une mesure directe des
allongements dans les directions principales de la déformation.

Par ailleurs, I’angle ~ correspond a l'angle formé entre le demi-grand axe de ’ellipse et la
direction horizontale du repere de la caméra, i.e. a I’angle entre la premiere direction principale
de la déformation et le repere eulérien. Nous souhaitons obtenir les allongements dans ce dernier
repere, qui ne dépend pas de la tache choisie. Ceux-ci sont atteignables par un changement de
repere grace a la matrice de passage Py, construite en connaissant I’angle de la rotation + :

V = Py AP, (3.11)
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FIGURE 3.7: Valeurs des parametres elliptiques obtenus pour deux taches spécifiques, choisies
selon leur forme dans I’état déformé. (a) Forme d’ellipse (tache proche de la pointe
d’entaille). (b) Forme ronde (tache dans la région libre de charge).

ol A est le tenseur des allongements dans le repere des directions principales, aussi appelé
tenseur des dilatations principales, et

Ag O cosy —sin~y
A= et Py, = . (3.12)
0 N siny  cos7y

Le tenseur V construit de cette maniére est symétrique, défini dans le repére eulérien, et
ses valeurs propres sont les allongements principaux de la déformation. On reconnait donc le
tenseur des “déformations propres” V défini dans la section 1.3.1, réduit a ses composantes
dans le plan (z,y). Nous pouvons en particulier invoquer les hypotheses de contraintes planes et
d’incompressibilité comme dans la section précédente pour obtenir le tenseur 3D complet.

Ce tenseur étant symétrique, nous remarquons qu’il n’est pas possible de déterminer le ten-
seur F sans information supplémentaire. En particulier, nous ne pouvons déterminer la rotation
propre R. Il nous manque pour cela I'information d’une rotation de corps rigide de la tache sur
elle-méme. Or, cette information ne peut pas étre mesurée avec ce protocole, car I'orientation
matérielle est inconnue en raison de leur circularité initiale. F' ne peut donc pas étre déterminé
par cette méthode. Enfin, les champs continus sont obtenus a partir de I'information discrete de
la méme maniere que pour la méthode précédente.

3.4 Comparaison des deux méthodes

Les deux méthodes sont comparées sur I'essai de référence présenté a la section 3.2.2. Nous
choisissons de présenter les résultats dans la configuration eulérienne, mais des résultats équiva-
lents peuvent étre obtenus dans la configuration matérielle.

3.4.1 Comparaison des champs obtenus

Nous avons vu que la méthode des formes des taches ne permet d’obtenir que \7, tandis que
la méthode des éléments de Lagrange, qui exploitent les positions des taches, peut déterminer F.
Pour comparer les deux méthodes, les champs de Vi1 et Voo sont considérés, ou “2” correspond &
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N

la direction de traction et “1” a la direction transverse. Pour la méthode utilisant les éléments de
Lagrange, les champs sont obtenus en appliquant la décomposition polaire du tenseur gradient,
qui peut étre réalisée sur les tenseurs réduits dans le plan grace a '’hypothese de contraintes
planes : F = VR.

V11 (Positions taches) V11 (Formes taches)
1.00 1.00
0.95 0.95
0.90 0.90
0.85 0.85
0.80 0.80
0.75 0.75
0.70 0.70

(a) (b)

F1GURE 3.8: Champ obtenu par chaque méthode, pour la composante V31 du tenseur V, cor-
respondant & la direction transverse & la traction. (a) Méthode des éléments de
Lagrange. (b) Méthode des formes des taches.

Les champs obtenus pour Vi1 sont représentés en Figure 3.8, et les champs de Vay en Figure
3.9, pour les deux méthodes. Les résultats obtenus pour les deux méthodes sont similaires, ce-
pendant la méthode exploitant les formes des taches donne un résultat qui parait moins régulier.
Cette dispersion dans la mesure pourrait étre due a I’hypothese de taches initialement rondes 3.
En effet, les défauts d’impression peuvent faire qu’elles soient légerement elliptiques au départ,
entralnant une erreur sur Ay et \,. La méthode exploitant les positions est plus robuste face
aux défauts d’impression, car elle exploite la position centrale de chaque tache, qui est obtenue
en moyennant sur toute sa surface. De plus, I'image initiale prendra déja en compte le défaut
d’impression dans la position initiale.

Les différences entres les deux méthodes sont illustrées en Figure 3.10 par la valeur abso-
lue de la différence entres les deux champs obtenus, relativement a la valeur obtenue par la
premiere méthode. Les différences obtenues sont comprises entre 0 et 10% de la valeur absolue,
a I'exception de quelques points particuliers. De plus, nous n’obtenons pas plus d’écart dans les
régions a fort gradient de déformation que dans les régions non sollicitées, donc ’écart obtenu est
aléatoire et d’un niveau globalement homogéne sur la surface. Ainsi, les deux méthodes donnent

3. Cette hypothese est pourtant nécessaire, car bien que le caractere elliptique de la tache initiale peut étre
mesuré, la rotation pure donnée par F est inconnue. En conséquence, nous ne savons pas, dans cette ellipse, quelles
directions vont correspondre aux directions principales de la déformation, et donc quelles sont les longueurs des
rayons initiaux dans ces directions.
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V5> (Positions taches) V5> (Formes taches)
3.00 3.00
2.75 2.75
2.50 2.50
2.25 2.25
2.00 2.00
1.75 1.75
1.50 1.50
1.25 1.25
1.00 1.00
(a) (b)

F1GURE 3.9: Champ obtenu par chaque méthode, pour la composante V52 du tenseur V, cor-
respondant & la direction parallele & la traction. (a) Méthode des éléments de
Lagrange. (b) Méthode des formes des taches.

|AV11|/V11 |AV>22|/V22
0.16 0.16
0.14 0.14
0.12 0.12
0.10 0.10
0.08 0.08
0.06 0.06
0.04 0.04
0.02 0.02
0.00 0.00
(a) (b)

FI1GURE 3.10: Valeurs absolues des différences entre les champs obtenus par les deux méthodes
(Figures 3.8 et 3.9), normalisées par les valeurs obtenues dans la premiere
méthode. (a) Sens transverse a la traction. (b) Sens parallele a la traction.
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la méme information générale, mais celle exploitant les formes présente un bruit de mesure plus
important.

3.4.2 Comparaison des orientations locales

Dans ce qui suit, nous raisonnons sur les tenseurs réduits a leurs composantes dans le plan,
ce qui est permis par I’hypothese des contraintes planes.

La méthode exploitant les formes des taches permet d’obtenir directement la mesure expéri-
mentale des orientations locales, aux points de mesure. Nous cherchons a les comparer a la
quantité correspondante, obtenue par la méthode exploitant les positions des barycentres. Pour
cela, nous utilisons la décomposition polaire (Eq. (1.1), section 1.3.1) du tenseur F. Le tenseur
de rotation pure R correspond & une rotation dans le plan (contraintes planes). Nous noterons
0 Pangle correspondant. Les matrices représentant les tenseurs des “déformation pures” U et V
sont symétriques donc diagonalisables (par des matrices orthogonales) et partagent les mémes
valeurs propres. Celles-ci correspondent aux dilatations principales, comme nous I’avons vu dans
la section 3.3, et le tenseur correspondant sera noté A. Les matrices de passage, respectivement
notées Py et Py, sont orthogonales donc correspondent & des matrices de rotation, d’angles
respectifs 5 et . La décomposition polaire se développe alors en :

F=RU = R . P; . A . Py
, 5 i (3.13)
E +— L +— D +— D +—— L[
F=VR = P . A . PR
M v (3.14)

£+ D+« D¢
ou nous avons noté sous chaque équation le référentiel considéré entre chaque application
successive des différents tenseurs. Les angles correspondants aux différentes rotations lors de
changements de reperes sont indiqués au dessus des fleches. £ et £ désignent respectivement
les référentiels Lagrangien et Eulérien, tandis que D correspond au référentiel donné par les
directions principales de la déformation. On remarque que cette écriture décompose F comme
le produit d’une dilatation et de rotations uniquement, qui correspondent a des changements de
reperes.

Physiquement, 6 correspond a la rotation locale de corps rigide, i.e. la rotation des directions
matérielles. 8 donne 'orientation principale des déformations dans le référentiel lagrangien, et -
est son équivalent eulérien. On reconnait dans (3.14) la décomposition utilisée pour calculer V par
la seconde méthode. Il nous suffit donc d’appliquer cette décomposition au tenseur F calculé par
la premiere méthode, d’en déduire ~, et de comparer cet angle a celui mesuré expérimentalement
par l'orientation des taches déformées. Remarquons que la comparaison entre (3.13) et (3.14)
montre que 6 + 8 = . Ceci justifie notre argumentation a la section 3.3 : I’angle « mesurable
expérimentalement est la somme d’une rotation des directions matérielles et d’un angle propre
a la direction principale de déformation. L’orientation Lagrangienne des directions matérielles,
et a fortiori F, ne peuvent donc pas étre déduits sans information supplémentaire.

La décomposition (3.14) est réalisée sur I'information discrete des déformations, obtenue via
la méthode présentée en section 3.2. Les angles 6 et v sont alors calculés en chaque point de me-
sure, et représentés sous forme de fleches (Figure 3.11). On remarque que les fleches représentant
langle 6 (Figure 3.11a) indiquent les directions matérielles initialement verticales et pointent
vers la tache voisine en raison de la régularité du maillage initial. Au contraire, les fleches
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représentant ’angle v, en Figure 3.11b, indiquent la direction principale de déformation et sont
en conséquence parfaitement alignées avec les allongements locaux des taches. L’ensemble des
fleches forme une structure rappelant la notion de lignes de champ en mécanique des fluides,
avec une convergence au niveau de la pointe de fissure. Notons que si ’hypothese d’isotropie est
adoptée, les directions principales des déformations et des contraintes coincident, et les obser-
vations précédentes sont cohérentes avec I'idée générale d’une concentration des contraintes qui
doivent “contourner la fissure”. La décomposition lagrangienne (3.13) pourrait également étre
réalisée et représentée sur 'image initiale, cependant nous nous intéressons ici a ’angle ~.

Angle 6 (R) Angle y (Py)

(a) (b)

FI1GURE 3.11: Orientations locales calculées par décomposition polaire du tenseur gradient F',
lui-méme obtenu par la méthode des éléments de Lagrange. (a) Angle 6 (Rotation
pure). (b) Angle v (Direction principale de la déformation).

Les valeurs obtenues pour I’angle v par la méthode des formes des taches sont comparées a
celles obtenues par la premiére méthode en Figure (3.12), qui est représentée horizontalement
pour une meilleure visualisation. Une bonne correspondance est obtenue, a 1’exception de la
région libre de charge (voir Figures 3.8 et 3.9, ou ’on peut observer des allongements proches de
1). Dans cette région, I’angle obtenu par la forme des taches est aléatoire, en raison de la bonne
circularité des taches, comme nous avons pu 'observer en Figure 3.7. En revanche, la méthode
des déplacements des barycentres, qui ne repose pas sur les déformations locales, permet de
caractériser plus finement v (voir Figure 3.11b), y compris lorsque les allongements locaux sont
trés proches de 1.
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Angle y (Py)

Positions taches
—

Deformation taches

F1GURE 3.12: Comparaison des valeurs locales obtenues pour I'angle v, donnant l'orientation
locale des déformations principales dans le référentiel eulérien, obtenues par les
deux méthodes présentées.

3.4.3 Méthode retenue

Les deux méthodes exploitent des informations expérimentales différentes. La premiere utilise
les positions relatives des barycentres et détermine les déformations selon les déplacements du
maillage. La seconde exploite les grandeurs locales en chaque tache, a savoir I'orientation et les
allongements locaux.

Leur comparaison montre une bonne concordance entre les résultats fournis par chacune des
deux méthodes, tant au niveau des valeurs obtenues pour différents champs, que pour les orienta-
tions locales. Néanmoins, la méthode utilisant les positions des barycentres est plus robuste a la
fois par rapport aux défauts de formes de taches et par rapport a I'effet de taches peu déformées.
Cette méthode fournit donc globalement des résultats moins incertains et sera adoptée par la
suite.

3.4.4 Précision de la mesure

La précision de la mesure est quantifiée par ’analyse d’un essai de traction uniaxiale sur
une éprouvette large, de dimensions utiles 70 mm x 40 mm x 2.4 mm (hauteur x largeur x
épaisseur). L’éprouvette est marquée d’un maillage régulier, avec une densité de 0.5 tache/mm?,
et des taches de 0.8 mm de diametre. L’éprouvette est étirée a vitesse de déplacement de traverse
imposée de 60 mm/min, jusqu'a 200% de déformation globale. La dispersion des valeurs des
champs de déformation interpolés est analysée, a ce niveau de déformation. Pour cela, I’ensemble
des valeurs obtenues en chaque pixel, pour les champs interpolés considérés, est représenté dans

78



Chapitre 3. Mesures locales des déplacements et déformations

des histogrammes. L’abscisse correspond aux valeurs de la grandeur X étudiée, et I'ordonnée
au nombre de valeurs correspondantes, en pixels, dans des intervalles réguliers. Ces intervalles
sont déterminés de maniére automatique par la fonction utilisée (fonction histogram du module
Numpy de Python, Oliphant, 2015). Les moyennes, notées X, sont représentées en ligne continue
rouge et les valeurs de X 4 o, ot o dénote I’écart-type, apparaissent en pointillés noirs. Les
histogrammes obtenus pour les composantes Fi;1 et Fhs, respectivement dans le sens transverse
et dans le sens parallele a la traction, sont représentés en Figure 3.13.
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FI1GURE 3.13: Histogrammes représentant la répartition des valeurs des champs considérés :
composantes diagonales de F obtenues lors d’un essai de traction uniaxiale ho-
mogene & 200% de déformation. (a) Fi1. (b) Fao.
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(b)

FIGURE 3.14: Histogrammes représentant la répartition des valeurs des champs considérés :
invariants du tenseur de Hencky obtenus lors d’un essai de traction uniaxiale
homogene & 200% de déformation. (a) heq. (b) p.

En raison de la forme gaussienne des distributions obtenues, nous représentons également
la loi normale associée & la moyenne et 1’écart-type obtenus N(X, o). Cette loi étant d’aire
unité, elle est multipliée par un facteur d’échelle correspondant a ’aire de ’histogramme, cal-
culée comme la largeur des intervalles choisis multipliée par le nombre de valeurs total. Elle est
représentée en tirets verts sur la Figure 3.13. Les données montrent une trés bonne correspon-
dance avec la loi normale, ce qui est cohérent avec un bruit aléatoire gaussien. De plus, la largeur
A mi-hauteur de la gaussienne, estimée par 2v/21n20 ~ 2.3550, fournit un ordre de grandeur

79



3.5. Validation des hypotheses de Rivlin et Thomas

du bruit de mesure. Dans les deux cas, il est de l'ordre de 2% de la valeur de la déformation
correspondante, calculée comme (Fj; — 1).

Nous observons de la méme facgon les distributions obtenues pour les champs des invariants
de Hencky heq et p obtenus sur la méme image. Les histogrammes sont représentés en Figure
3.14. Les résultats sont en tout point similaires a ceux obtenus précédemment, avec une bonne
correspondance avec la loi normale et un bruit gaussien de I'ordre de 2% des valeurs prises par
les grandeurs étudiées. Remarquons que la valeur moyenne de 0.983 obtenue pour p est tres
proche de la valeur théorique de 1, correspondant a la traction uniaxiale. De plus, la gaussienne
correspondante (Figure 3.14b) représente bien I’histogramme sur la moitié gauche, pour p < p,
mais sous-estime le coté droit ou p < p. Ceci s’explique par un repliement de la gaussienne, p ne
pouvant dépasser la valeur de 1.

3.5 Validation des hypotheses de Rivlin et Thomas

La méthode adoptée dans la partie précédente permet d’évaluer la valeur du tenseur gradient
de la transformation F sur la surface d’une éprouvette. La manipulation de cet objet tensoriel
permet en outre d’avoir acces a d’autres informations, tels que les invariants du tenseur. Nous
nous intéresserons particulierement aux invariants du tenseur de la déformation logarithmique
(section 1.3.1, Chapitre 1). Pour rappel, les invariants du tenseur de Hencky, h¢, et p, permettent
respectivement de quantifier I'intensité de la sollicitation et I’état de la déformation. Le deuxieme
invariant sera particulierement intéressant pour évaluer I’état de la déformation, et le confronter
aux hypotheéses formulées par Rivlin et Thomas (1953) dans les géométries SENT et de ci-
saillement pur. Dans la suite, nous présentons les champs des différentes grandeurs considérées,
obtenus sur des éprouvettes de SBR non chargé. Les champs obtenus sur 'autre matériau sont
semblables et ne seront donc pas présentés pour éviter la redondance. Les résultats discutés
vaudront donc pour les deux matériaux.

3.5.1 Hypotheses SENT

Suite aux différences de comportement obtenues dans les observations préliminaires (section
2.5.1), nous étudions les deux cas correspondant & une petite entaille initiale et & une grande
entaille initiale. Dans les deux cas, un essai SENT a été réalisé suivant le protocole décrit en
section 2.5.1, sur une éprouvette qui a préalablement été marquée par un maillage adapté a la
taille d’entaille considérée, i.e. avec une densité plus élevée a proximité de la pointe d’entaille.

La premiere éprouvette étudiée présente une entaille longue de 3 mm, correspondant & 10%
de la largeur de I’éprouvette. Les composantes du tenseur F, calculées a un allongement global
arbitrairement choisi proche de A = 1.7, sont présentées en Figure 3.15 pour les composantes dia-
gonales et en Figure 3.16 pour les composantes hors-diagonales. Notons qu’a I'instant considéré
la fissure ne propage pas.

Comme précédemment, “1” et “2” donnent respectivement les directions transverse et pa-
rallele au sens de traction. L’ensemble des figures présentées montre I'influence locale de la pointe
d’entaille sur les champs mesurés. Le champ Fb,, dans le sens de traction, montre en particulier
I’effet d’amplification des déplacements en fond d’entaille. L’influence de ’entaille est néanmoins
localisée, et les champs sont globalement constants dans le reste de I’éprouvette. En particu-
lier, les composantes hors-diagonales Fio et Fyq sont nulles sur la majorité de I’éprouvette. Ceci
peut suggérer une absence de rotation matérielle, mais le tenseur F seul, sans manipulations
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Fi1

(a)

1.00

0.95

0.90

0.85

0.80

0.75

0.70

F22

(b)

2.2

1.0

FI1GURE 3.15: Champs obtenus pour les composantes diagonales du tenseur F sur une

éprouvette SENT avec une petite entaille initiale. (a) Fiy. (b) Fho.

Fi2

(a)

0.3

0.2

0.1
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F21

(b)

1.00

0.75

0.50

0.25

0.00

—0.25

—0.50

—0.75

—1.00

FIGURE 3.16: Champs obtenus pour les composantes hors-diagonales du tenseur F sur une

éprouvette SENT avec une petite entaille initiale. (a) Fia. (b) Fby.




3.5. Validation des hypotheses de Rivlin et Thomas

supplémentaires, est insuffisant pour conclure a cet égard. Des régions non déformées sont ob-
servables, au niveau des coins entre I’entaille et le bord libre de I’éprouvette. Cette observation
va dans le sens d’une application théorique du critere de Griffith (1921) : la présence d’une
entaille fait qu’une partie de la matiére ne travaille plus lors de la traction et ne va donc pas
stocker d’énergie élastique. Cala meéne au bilan global d’une énergie élastique stockée plus faible
sur ’ensemble de 1’échantillon. Mais comme nous avons pu le voir au chapitre précédent, section
2.5.1, nous n’observons pas de chute d’effort expérimentalement pour des entailles suffisamment
petites. Nous interprétons ceci en raison de la grande déformabilité des matériaux étudiés, qui
donne a la section non entaillée la capacité de stocker suffisamment d’énergie pour compenser
entierement ou presque les régions non déformées.

I —3 [, —3

2.00

1.75

1.50

1.25

1.00

0.75

0.50

0.25

0.00
(a) (b)

FIGURE 3.17: Champs obtenus pour les invariants de C classiques sur une éprouvette SENT
avec une petite entaille initiale. (a) Iy — 3. (b) Iz — 3.

D’autres grandeurs peuvent étre obtenues par manipulation tensorielle, tels que les invariants
classiques I; et Iz (section 1.3.1). Ceux-ci peuvent étre calculés en déterminant les dilatations
principales, par exemple en diagonalisant U suivant (3.13). Cette opération est effectuée en
chaque pixel des images considérées, donnant les champs présentés en Figure 3.17. Nous tracerons
ces quantités auxquelles nous soustrayons 3, de telle sorte que le résultat soit nul en ’absence de
déformations. Dans le cas présent, ces deux quantités apportent peu d’informations nouvelles.
Soulignons que contrairement aux champs précédents, les invariants ne sont pas affectés par les
rotations matérielles locales. Ces quantités peuvent aussi permettre la détermination du champ
des contraintes si le matériau est modélisé par un modele constitutif a invariants.

Les invariants du tenseur de Hencky peuvent également étre calculés (Egs. (1.4) et (1.5),
section 1.3.1), fournissant des informations particulierement utiles.
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heq P

2.2 S 1.0
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FI1GURE 3.18: Champs obtenus pour les invariants du tenseur de Hencky sur une éprouvette
SENT avec une petite entaille initiale. (a) heq. (b) p.

Les champs obtenus pour heq et p sont illustrés en Figure 3.18. heq est directement interprété
comme l’intensité de la sollicitation, illustrant de nouveau l'effet perturbateur de l'entaille. p
donne acces a 1’état de la sollicitation, et permet notamment de confirmer si la matiere est
localement sollicitée en traction uniaxiale, auquel cas p = 1. Dans la limite du champ mesurable
par le maillage considéré, p tend vers 0.6 en pointe de fissure, montrant localement un écart a
I’état de traction uniaxial. Le reste du champ montre que la quasi-totalité de 1’échantillon est
sollicité dans cet état, en accord avec les hypotheses de Rivlin et Thomas (1953).

Ainsi, pour une entaille initiale suffisamment petite, son effet perturbateur sur les déforma-
tions est localisé. Si ’on observe la matiere suffisamment loin de I'entaille, I’état de déformation
est celui de la traction uniaxiale, comme si ’entaille n’était pas présente. L’hypothese simpli-
ficatrice du SENT, qui est pour rappel celle d'une petite entaille dans un demi-plan infini, est
donc vérifiée.

Nous étudions ensuite le cas d’une grande entaille initiale, supérieure & 20% de la largeur de
I’éprouvette d’apres les premieres observations (section 2.5.1). L’échantillon considéré présente
une entaille de longueur 10 mm, correspondant & 33% de la largeur. L’image étudiée est choisie
arbitrairement a un allongement global de A = 1.5, pour lequel la fissure ne se propage pas.

De la méme maniere que précédemment, les composantes du tenseur gradient de la trans-
formation F sont calculées et représentées en Figures 3.19 et 3.20 pour les termes diagonaux et
extradiagonaux respectivement. L’influence de ’entaille est cette fois-ci beaucoup plus étendue,
comme observé sur le champ de Fj; (Figure 3.19a). Par ailleurs, remarquons que le bord libre
gauche présente une courbure, tandis qu’il restait parfaitement droit pour la petite entaille. De
plus, les régions libres de charges sont proéminentes et semblent s’étendre sur la quasi-totalité de
la hauteur de la région étudiée, comme observé sur le champ de Fay (Figure 3.19b). Par ailleurs,
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FIGURE 3.19: Champs obtenus pour les composantes diagonales du tenseur F sur une
éprouvette SENT avec une grande entaille initiale. (a) Fi1. (b) Fao.
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FI1GURE 3.20: Champs obtenus pour les composantes hors-diagonales du tenseur F sur une
éprouvette SENT avec une grande entaille initiale. (a) Fia. (b) Fb;.
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la composante Fis, qui était nulle sur la plus grande partie du champ observé pour I’essai avec
petite entaille (Figure 3.16a), est beaucoup moins homogene dans le cas de la grande entaille
(Figure 3.20a), a priori en lien avec les grandes rotations matérielles.

heq

3.0 1.0
2.5 0.8
2.0

0.6
1.5

0.4
1.0
0.5 0.2
0.0 0.0

(a) (b)

FIGURE 3.21: Champs obtenus pour les invariants de h sur une éprouvette SENT avec une
grande entaille initiale. (a) heq. (b) p.

Nous ne représenterons pas les champs obtenus pour (I3 — 3) et (I2 — 3), qui comme dans
le cas précédent n’apportent rien de nouveau. Les invariants heq et p sont en revanche calculés
et leurs champs sont illustrés en Figure 3.21. Les intensités représentées par he, montrent une
certaine homogénéité loin de I’entaille, malgré les grandes rotations matérielles. Ceci suggere que
la perturbation causée par I'entaille au loin de la fissure est essentiellement due aux rotations. Le
champ de p est au contraire fortement inhomogene dans I’ensemble de 1’échantillon, soulignant
I'influence globale de I’entaille. En pointe d’entaille, et dans la limite du champ mesuré, p tend
vers (.55, ce qui met en évidence un écart a I’état de traction uniaxiale comme pour le cas
précédent. Par contre, la valeur mesurée au niveau du bord libre gauche de I’éprouvette est de 0.9,
montrant un état proche mais tout de méme légerement différent de la traction uniaxiale parfaite.
De méme, p est généralement strictement plus petit que 1 dans presque toute ’éprouvette, a
I'opposé du cas de la petite entaille initiale.

En conclusion, si ’entaille est trop grande par rapport a la taille de I’éprouvette, elle engendre
une perturbation ressentie dans l’ensemble de I’éprouvette. Cela a pour effet d’écarter I'état
global de la déformation d’une traction uniaxiale, et les hypotheses de Rivlin et Thomas (1953)
pour le SENT ne sont plus valides, en accord avec leurs observations expérimentales. Notons
que la confrontation des résultats locaux présentés ci-dessus et des observations expérimentales
précédentes (section 2.5.1) suggere un lien entre la chute d’effort macroscopique mesurée lorsque
I’entaille est suffisamment grande d’une part, et la taille de la région influencée par l'entaille
d’autre part. Au dela d’une certaine longueur d’entaille, les déformations dans 1’éprouvette sont
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affectées sur toute sa largeur, et la section non entaillée ne peut plus contrebalancer 'effet des
régions non déformées, qui ne stockent pas d’énergie élastique.

F11

F22

F12

FIGURE 3.22: Champs obtenus pour les composantes du tenseur F sur une éprouvette de fis-
suration en cisaillement pur. De haut en bas : Fy1, Fa, Fia, Fo1.

3.5.2 Hypotheses de la fissuration en cisaillement pur

Un essai de cisaillement pur est effectué suivant le protocole décrit en section 2.5.2, sur
une éprouvette marquée par un maillage de taches régulier. L’entaille initiale mesure 30 mm
de long, cependant les résultats seront présentés a un allongement global de A = 1.37, pour
lequel la fissure est désormais en train de se propager. En effet, les essais de cisaillement pur
permettent 1’observation d’une fissuration progressive précédemment évoquée, contrairement
aux essais SENT. Les composantes du tenseur gradient de la transformation F sont illustrées en
Figure 3.22, ou les directions “1” et “2” correspondent toujours au sens transverse et au sens de
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traction respectivement.

Les champs des composantes diagonales Fi; et Fbs montrent des régions non déformées,
a gauche de la pointe d’entaille. Le premier montre aussi ’effet du bord libre & droite, qui
présente une contraction par effet Poisson. Les champs des composantes hors-diagonales sont
nuls a lexception de la pointe d’entaille et du bord libre, suggérant une absence de rotation
matérielle dans les autres régions de ’éprouvette.

De méme que pour les essais SENT, les invariants I; et I peuvent étre calculés, mais les
champs obtenus n’apportent pas d’informations additionnelles et ne sont donc pas illustrés ici. En
revanche, les invariants heq et p sont représentés en Figure 3.23. Le champ h, valide la présence
d’une région non sollicitée a gauche de la pointe d’entaille. L’intensité des sollicitations parait
relativement homogene dans 1’éprouvette, a ’exception d’une petite zone en pointe d’entaille qui
est fortement déformée.

1.0
0.8

0.6
0.4
0.2

0.0

FI1GURE 3.23: Champs obtenus pour les invariants de h sur une éprouvette de fissuration en
cisaillement pur. Haut : h.,. Bas : p.

Avant de décrire le champ obtenu pour p, notons que des artefacts sont obtenus lorsque
heq est nul ou presque?. Une large région centrale donne une valeur de p = 0, correspondant
a I'état de cisaillement pur. L’effet du bord libre est également observable, il s’exprime par des
valeurs de p tendant vers 1, ce qui se rapproche d’'un état de traction uniaxiale. A proximité
de la pointe d’entaille, nous observons un champ complexe, pour lequel I’état de déformation
s’écarte du cisaillement pur sur les cotés de I'entaille. Cependant, nous constatons que dans ’axe
de 'entaille, I’état de cisaillement pur se prolonge presque jusqu’au fond de fissure, dans la limite
du champ mesuré.

Toutes les régions correspondant aux hypotheses de Rivlin et Thomas (1953) sont retrouvées :
la région libre de charge derriere la fissure, la zone de cisaillement pur au centre de ’éprouvette,
ainsi que les régions complexes inhomogenes autour de la pointe d’entaille et au niveau du
bord libre droit. En rappelant de plus que I'image étudiée correspond a une fissure en train de se
propager de maniere quasi-statique, les hypotheses sur la fissuration en cisaillement pur sont donc

4. Ces artefacts sont dus au fait qu'une déformation nulle ne posséde pas d’état de déformation particulier.
Ainsi, par définition de heq (Eq. 1.4), cette quantité s’annule si et seulement si les trois allongements principaux
valent 1. Dans ces conditions, U'expression de p présente une singularité (Eq. 1.5).
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validées. Notons que pour un allongement global fixé, les tailles de la région libre et de la région
en cisaillement pur n’ont pas d’effet sur la pointe d’entaille, sous condition d’étre suffisamment
larges. Ces deux régions pourraient étre d’'une longueur différente sans impacter la région en
pointe de fissure. Il s’ensuit qu’a 'inverse, si I’on considere ces régions de tailles constantes, la
position de la pointe d’entaille dans le sens de la largeur de I’éprouvette (la direction horizontale
dans l'exemple présenté) n’a pas d’importance sur 1'état des déformations autour de la pointe
de fissure. Cette remarque va de pair avec I'indépendance de l’estimation de G., pour cette
géométrie, donnée par la formule de Rivlin et Thomas (1953), a I’égard de la taille d’entaille.

3.6 Autres applications

3.6.1 Observations supplémentaires sur les essais de cisaillement pur
Déviations dans le trajet de fissuration

Nous avons précédemment évoqué que, pour le SBR chargé, certaines éprouvettes montrent
une fissuration déviée par rapport a la direction attendue. L’effet d’une telle déviation est observé
qualitativement sur les champs des invariants de Hencky, heq et p, obtenus sur une éprouvette
représentative étirée a un allongement global de A = 1.6. Les champs obtenus sont représentés
en Figure 3.24. Ces champs sont qualitativement semblables a ceux d’une éprouvette fissurant
droit (Figure 3.23) : nous retrouvons les quatre régions énoncées par Rivlin et Thomas (1953).
En revanche, la région autour de la pointe d’entaille n’est pas nécessairement conservée lors de
la propagation et peut varier. Dans ce cas, la formule du calcul de G, pour la fissuration dans
le cisaillement pur ne s’applique plus théoriquement.

hegq

18

0 50 100 150 200 250 300 350 400

FIGURE 3.24: Champs obtenus pour les invariants de h sur une éprouvette de fissuration en
cisaillement pur montrant une déviation de la fissure. (a) heq. (b) p.

Néanmoins, nous supposons que si la déviation n’est pas excessive, la région en pointe d’en-
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taille ressemble fortement au cas de la fissuration droite (voir les similarités entre les Figures 3.23
et 3.24), auquel cas l'estimation du G, par la formule de Rivlin et Thomas (1953) est acceptable.

Taille de la zone affectée par la pointe de fissure

La taille de la zone affectée par la pointe de fissure est estimée par I’observation du champ de
heq. L’échantillon observé est le méme que celui présenté en section 3.5.2. Nous nous intéresserons
a deux instants durant la propagation, correspondant a des allongements globaux de A = 1.37 et
A = 1.39. Ces allongements sont choisis proches pour que les déformations soient peu différentes.
De plus, la fissure a propagé entre les images, d’une distance matérielle estimée a 6 mm environ.

Les champs de h.q sont représentés pour les deux images en Figure 3.25, dans la configuration
lagrangienne. Les couleurs de la représentation sont choisies constantes par intervalles de 0.01
pour pouvoir mieux évaluer 1’évolution spatiale de h.,. De plus, toutes les valeurs des paliers
pour le second instant sont décalées pour compenser le fait que les valeurs du champ sont en
moyenne un peu plus grandes, en raison d’un allongement global différent. Les valeurs inférieures
au palier le plus faible ne sont pas colorées, apparaissant en blanc sur la figure. La répartition
des couleurs obtenues montre dans les deux cas trois zones distinctes. Une premiere zone n’est
pas affectée par l'entaille, correspondante a la région la plus sombre et & la région blanche.
Cette région est séparée par des pointillés oranges d’une région que nous considérons comme
faiblement impactée par la fissure. Ces pointillés sont tracés en hey = 1.1 pour le premier instant
et en heg = 1.15 pour le second.

heq
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FIGURE 3.25: Estimation de la taille des régions fortement et faiblement impactées par la
présence de la fissure, a deux valeurs différentes de l'allongement global sur le
méme essai. La ligne en tirets rouges délimite la zone fortement affectée, et les
pointillés oranges la zone faiblement affectée. (a) A = 1.37. (b) A = 1.39.

Enfin, la région a 'intérieur de la ligne en tirets rouges (heq = 1.3 et hey = 1.35 respective-
ment), est interprétée comme fortement impactée par la pointe de fissure, présentant le gradient
de heq le plus important. Bien que ces régions soient dépendantes des valeurs de he, choisies, elles
permettent de donner une estimation des tailles de ces régions. La région fortement impactée
est estimée a 5 mm de diametre dans les deux cas, et la région faiblement impactée a 35 mm et
30 mm respectivement. Notons que la similitude entre les tailles de la région fortement impactée
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est cohérente avec les hypotheéses exprimées par Rivlin et Thomas (1953), qui considerent la
propagation comme une simple translation d’une région en pointe d’entaille invariable, pour un
allongement global donné.

3.6.2 Déformation des images a partir du champ des déplacements

Les positions mesurées par la méthode de tracking peuvent étre directement interpolées
pour obtenir les champs des positions sur I'image entiere, exprimés en pixels. Il est possible
d’interpoler les valeurs des positions initiales dans le référentiel eulérien (i.e. sur les positions
des points dans la configuration déformée), ou a l'inverse d’interpoler les position finales dans le
référentiel lagrangien (i.e. sur les positions des points dans la configuration initiale). Ces champs
peuvent étre exploités pour réaliser un “remappage” de l'image : cette opération consiste a
réaffecter chaque pixel d’une image source a une nouvelle position donnée, pour construire une
image cible. Selon la réaffectation considérée, la relation n’est pas forcément univoque entre les
pixels de I'image source et de I'image cible, par exemple plusieurs pixels peuvent étre affectés a
la méme position d’arrivée ou au contraire certaines positions d’arrivée peuvent n’étre affectées
a aucun pixel. Ces difficultés peuvent étre gérées par 'utilisation d’un algorithme adéquat : nous
utiliserons la fonction remap de la libraire de traitement d’images OpenCV (Bradski, 2000), qui
effectue une interpolation bilinéaire pour compléter les pixels manquants.

Image initiale

FIGURE 3.26: Image de référence sur un essai de fissuration en cisaillement pur, sur le SBR
chargé. Le contour de la forme alpha de la configuration déformée est représenté
par la ligne rouge. L’échelle indique les niveaux de gris de 'image.

Image déformée

wi
TILIEL
FAEREARY

FIGURE 3.27: Image prise lors de la propagation de la fissure pour le méme essai que Figure
3.26. Le contour de la forme alpha de cette configuration déformée est représenté
par la ligne rouge. L’échelle indique les niveaux de gris de 'image.

Le remappage d’une image d’une éprouvette déformée lors d’une traction, utilisant le champ
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des positions initiales, va théoriquement reconstruire I’image initiale non déformée. Nous considé-
rons le cas général d’une éprouvette de cisaillement pur de SBR chargé, qui ne fissure pas
nécessairement parfaitement droit. L’image initiale de référence et l'image déformée lors de
la propagation de la fissure sont représentées en Figures 3.26 et 3.27 respectivement. L’image
déformée est choisie & un allongement global d’environ A = 1.6. Le contour de la forme alpha est
calculé a partir des positions des taches sur I'image déformée. Les images sont représentées sur
une échelle en niveaux de gris codée sur 8 bits, ou 255 correspond au blanc et 0 au noir. Notons
que ce contour définit les points de mesure “externes” et peut ainsi étre également tracé dans la
configuration de référence en reliant ces mémes points dans leurs positions initiales. Les contours
correspondants sont tracés dans les deux figures en rouge. Nous remarquons en particulier que ce
contour permet de donner un encadrement de la trajectoire de fissuration dans la configuration
matérielle (Figure 3.26).

Image remappée

FIGURE 3.28: Image obtenue en remappant I'image de la configuration déformée (Figure 3.27)
via le champ des déplacements obtenu par tracking et interpolé. L’échelle indique
les niveaux de gris de I'image.

La Figure 3.28 illustre le résultat du remappage obtenu sur ’éprouvette considérée, a partir
des positions des marqueurs de la configuration déformée, interpolées sur les positions initiales.
Le résultat obtenu est de prime abord satisfaisant a l'intérieur du contour de la forme alpha, en
raison de la forte similarité avec I'image initiale. En revanche, les pixels a I'extérieur du contour
ne correspondent plus a une interpolation mais & une extrapolation des positions des taches.
Ceci explique la mauvaise représentation de 'image en dehors du contour, comparée a l’'image
de référence. Cette extrapolation permet néanmoins de fournir une premiere estimation de la
position de la pointe de I'entaille dans le référentiel lagrangien. Cette estimation grossiere, qui
permet notamment de donner une idée de la position de la pointe dans le sens de la hauteur
dans le cas ou la propagation n’est pas parfaitement droite, sera utilisée dans le chapitre 5.

Residus

FIGURE 3.29: Résidus obtenus comme la valeur absolue de la différence entre 'image initiale
et 'image remappée. L’échelle indique la valeur obtenue, en tant que différence
de niveaux de gris.
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La comparaison précise entre image initiale et image remappée est établie en calculant le
résidu, représenté en Figure 3.29. Ce dernier est calculé comme la différence, en valeur absolue,
entre les niveaux de gris des deux images. Celui-ci confirme les premieres observations, avec des
différences faibles a I'intérieur du contour considéré et une mauvaise représentation a ’extérieur.
Nous remarquons une différence de l'ordre de 10 en niveaux de gris (sur une échelle allant
de 0 a 255), au niveau de la région noire entre les taches. Ceci s’explique probablement par
des conditions d’éclairage différentes entre les deux images. Cette différence est confirmée par
I’étude des histogrammes des niveaux de gris des deux images (Figures 3.26 et 3.27), ou l'on
trouve pour la région inter-taches un niveaux de gris moyen de 38 pour 'image initiale et de 44
pour I'image déformée. Plusieurs explication peuvent étre suggérées : un éclairage non uniforme
spatialement entralnant une différence de luminosité pour une tache lorsqu’elle se déplace, des
oscillations temporelles de la luminosité en raison du dispositif d’éclairage utilisé, ou encore le
mouvement hors plan de la face filmée du a la contraction dans I’épaisseur de I’éprouvette lors de
la déformation (notons qu’en cisaillement pur incompressible, un étirement de 1.6 correspond a
une variation d’épaisseur d’environ 38%), voire méme une légere variation de couleur du matériau
sous contrainte.

Ces résultats permettent de souligner une certaine robustesse de la méthode utilisée par
rapport a des variations de luminosité qui peuvent intervenir durant un essai. En particulier,
une variation de luminosité peut légerement affecter le diametre apparent d’une tache, mais sa
position centrale est affectée de maniere moindre a priori, conduisant & un impact faible sur les
résultats obtenus.

3.6.3 Qualité du protocole de préchargement des plaques MA

Pour finaliser le protocole de préchargement des plaques MA décrit en section 2.4.1, nous
réalisons une mesure des champs locaux obtenus durant une précharge. En particulier, nous
cherchons a évaluer si I’état de déformation est homogene au centre de la plaque, et si oui, quelle
est la taille de la région correspondante.

Une plaque MA de SBR chargé est préchargée en traction uniaxiale suivant le protocole
décrit précédemment (section 2.4.1). Celle-ci a été préalablement marquée par un maillage de
taches régulier. En raison de la grande taille de la région a observer, la caméra utilisée pour
filmer I'essai a été placée a une distance adéquate, de sorte que la plaque déformée reste dans le
champ de vue (Figure 3.30). Les taches du maillage sont en conséquence choisies plus grandes
pour éviter une dégradation importante de la résolution des taches (nombre de pixels par tache).
Le diametre des taches est de 2.5 mm, correspondant a 10 pixels environ sur les images, et leur
densité est de 0.04 tache/mm?. La plaque est étirée jusqu’a la rupture, qui intervient & environ
235% de déformation. Nous ne chercherons pas & interpréter le sens de cette valeur qui semble
faible par rapport aux niveaux mesurés sur des éprouvettes standard H2 de traction uniaxiale.

L’observation de la régularité du maillage indique que les déformations au sein de la plaque
semblent devenir de moins en moins homogenes avec ’allongement. Nous nous intéressons en
particulier aux champs obtenus & 200% de déformation (Figure 3.30c), pour déterminer s'il s’agit
d’un compromis intéressant entre ’homogénéité et le niveau de la précharge appliquée pour voir
un effet Mullins prononcé. Les champs obtenus pour les composantes principales du tenseur
gradient de la transformation sont représentés en Figure 3.31, avec F1; et Fyy correspondant a la
direction transverse et parallele a la direction de traction respectivement. La valeur au centre de
I’éprouvette est relevée, et nous indiquons les écarts a £5% de cette valeur sur les figures, par une
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FI1GURE 3.30: Photos prises & différents niveaux de déformation lors d’un essai sur plaque MA
de SBR chargé, suivant le protocole décrit section 2.4.1 pour le préchargement
uniaxial. (a) Etat initial. (b) 100% de déformation. (c) 200% de déformation.
(d) Avant rupture, 235% déformation.

ligne noire continue. Le champ de Fi; (Figure 3.31a) montre des écarts significatifs au niveau des
mors. En effet, ces derniers préviennent la contraction latérale par effet Poisson, et I’'on s’attend
a observer un état proche du cisaillement pur. Cet effet est observable par la largeur variable de
la plaque : large au niveau des mors, et plus étroite au milieu. Le champ de Fbs (Figure 3.31b)
montre en revanche des écarts significatifs au niveau des bords libres. Cela pourrait s’expliquer
par un léger glissement sur les cotés des mors, malgré I’ajout des presses mécaniques (section
2.4.1). La combinaison des informations données par ces deux champs montrent 1’existence d’une
zone relativement homogene au centre de la plaque, par rapport aux niveaux de déformation
visés.

Les champs obtenus pour les invariants he, et p du tenseur de Hencky sont également
représentés, en Figure 3.32. Comme précédemment, les écarts & +5% de la valeur centrale sont
illustrés dans chaque cas par les lignes continues noires. Pour p, cet écart a moins de sens que
pour les autres grandeurs, car cet indicateur est & valeurs dans [-1,1]. Le champ obtenu pour he,
est relativement homogene, sauf dans des régions proches des bords libres et des mors. Le champ
de p montre des variations plus larges, bien que ces variations soient moins triviales a interpréter.
p tend vers 1 a proximité des bords libres, au niveaux desquels 'effet Poisson peut s’exprimer
librement. Au contraire, au niveau des mors les valeurs sont inférieures a 0.5, soulignant une
tendance vers ’état de cisaillement pur. Enfin, notons que la valeur centrale est d’environ 0.76,
ce qui met en évidence un état intermédiaire entre le cisaillement pur et la traction uniaxiale,
mais plus proche de cette derniere.

Les observations locales des champs des déformations dans la plaque MA lors de la précharge
montrent qu’il s’agit d’un processus qui n’est pas homogene dans toute la plaque. Néanmoins,
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F1GURE 3.31: Champs obtenus pour les composantes principales du tenseur F, lors de la
précharge a 200% de déformation d’une plaque MA. Les lignes délimitent les
écarts & 5% de la valeur centrale. (a) Fi, valeur centrale : 0.64. (b) Fya, valeur
centrale : 2.99.
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F1GURE 3.32: Champs obtenus pour les invariant du tenseur de Hencky, lors de la précharge a
200% de déformation d’une plaque MA. Les lignes délimitent les écarts & 5% de
la valeur centrale. (a) heq, valeur centrale : 3.30. (b) p, valeur centrale : 0.76.
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Chapitre 3. Mesures locales des déplacements et déformations

le niveau de déformation choisi constitue un bon compromis entre niveau de précharge et ho-
mogénéité, et la région des plaques a été jugée suffisamment homogene. Nous estimons que les
régions significativement affectées au niveau des bords libres et des mors correspondent a une
largeur d’environ 40 mm par rapport aux bords de la plaque non déformée, dans les deux di-
rections. Ainsi, nous supposons que des essais de fissuration en cisaillement pur peuvent étre
réalisés sur des éprouvettes découpées dans ces plaques, avec une longueur d’entaille d’au moins
40 mm de longueur. Dans ce cas, la fissure se propagera dans la région relativement homogene.
De plus, nous estimons que la région homogene est suffisamment large pour pouvoir découper
deux éprouvettes par plaque, de facon symétrique par rapport au centre.

3.7 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté la méthode appliquée pour évaluer les champs de
déformation locaux, puis les résultats obtenus grace a son application.

Les déplacements de marqueurs physiques sont mesurés au cours d’un essai grace a une
méthode de tracking. Pour en déduire les déformations, un maillage construit sur les positions des
marqueurs, utilisant des éléments de type Lagrange, a été exploité. Ceci permet de s’affranchir de
la discontinuité causée par ’entaille. Une seconde méthode exploitant les formes des marqueurs
déformés a été comparée a la premiere, permettant de la valider. Néanmoins la seconde méthode
s’avere moins précise et moins complete.

La premiere méthode a donc été utilisée pour confronter les champs des déformations dans
nos éprouvettes durant les essais aux hypotheses émises par Rivlin et Thomas (1953). Nous avons
pu valider ces hypotheses dans le cas de ’essai SENT avec une petite entaille initiale et dans
le cas du cisaillement pur. Nous avons également pu constater I'effet d’une grande entaille en
SENT sur les déformations locales, justifiant que les hypotheses ne s’appliquent plus dans ce cas.
D’autres applications ont été présentées : nous avons quantifié la taille de la zone affectée par
la fissure dans les essais de cisaillement pur, ainsi que la qualité du protocole de préchargement
des plaques MA. D’autre part, la position de la pointe de fissure dans le référentiel matériel peut
étre estimé en utilisant I'information des déplacements mesurés.
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Chapitre 4

Caractérisation de la fissuration
critique de matériaux élastomeres

Ce chapitre a pour but de mettre en place un critére de fissuration s’appliquant
aux matériaux de cette étude.

Un SBR non chargé, qui se rapproche d’un matériau hyperélastique modéle dans
les conditions d’essais considérées, est d’abord étudié. Nous vérifions, en compa-
rant différentes méthodes de détermination de G, qu’il s’agit bien d’une quantité
intrinseque permettant de caractériser la fissuration. Ceci est possible au travers
du choix d’une valeur particuliére G., correspondant a la rupture critique.

Ce critére est ensuite étendu au cas du SBR chargé, dans I’état vierge. En raison
d’une phénoménologie de fissuration différente de celle du matériau précédent, de
nouvelles méthodes sont envisagées pour justifier le choix de G. et montrer que
cette quantité peut constituer un critére de fissuration.

Une partie de ce chapitre a été publiée dans la référence suivante :

D. Roucou, J. Diani, M. Brieu, et A. Mbiakop-Ngassa. Critical strain energy re-
lease rate for rubbers : single edge notch tension versus pure shear tests. Interna-
tional Journal of Fracture, 216(1) : 31-39, Mar. 2019. ISSN 0376-9429, 1573-2673.
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Chapitre 4. Caractérisation de la fissuration critique de matériaux élastomeres

4.1 Etude d’un SBR non chargé

4.1.1 Introduction

Dans un premier temps, nous nous intéresserons a la gomme de SBR non chargée uniquement,
pour laquelle les trajectoires de fissuration sont toujours conformes a la direction attendue, i.e.
transverse au sens de traction. Nous avons également vérifié le faible effet de la viscoélasticité
aux vitesses de traction choisies, sauf en pointe d’entaille éventuellement, si bien que ’hypothese
de quasi-élasticité considérée par Rivlin et Thomas (1953) est vérifiée. L’extension des résultats
au SBR chargé sera étudiée dans un second temps.

Dans le chapitre précédent, les champs de déformation locaux ont été étudiés, permettant de
justifier les hypotheses adoptées par Rivlin et Thomas (1953) pour les géométries SENT et de
cisaillement pur. Cependant, nous avons observé dans le chapitre 2, en particulier dans le cas du
cisaillement pur, que lors d’un chargement monotone la fissuration de ce matériau est un pro-
cessus progressif. Celle-ci démarre lentement, a priori a des échelles non observables a ’ceil nu
(ceci est confirmé par les observations microscopiques de Martin Borret, 1998, dans le cas d’un
SBR chargé). La fissuration s’accélere ensuite progressivement, devenant observable macrosco-
piquement, jusqu’a la rupture complete de I’échantillon. Il est clair que les propriétés globales de
I’éprouvette, par exemple 'allongement global en cisaillement pur, seront tres différentes selon
que 'on considere une amorce de fissuration lente ou la propagation rapide d’une fissure.

L’objectif de ce chapitre est de déterminer, au sein de ce processus continu, un “point de
fonctionnement” qui pourra étre utilisé pour caractériser la fissuration dans ces matériaux. En
particulier, il s’agira de vérifier que ce point d’observation choisi est bien intrinseque au matériau,
définissant alors un critere de fissuration.

Suivant la littérature, nous tenterons de caractériser la fissuration a l’aide du taux de resti-
tution d’énergie. En particulier, les formules de Rivlin et Thomas (1953) seront considérées, et
sont rappelées ici, avec les mémes notations que précédemment (section 1.4.2) :

G =2.a.K(A\) Wo(N) pour le SENT (4.1)

et
G =Wh(N).ho pour le cisaillement pur. (4.2)

Nous considérons ici I'expression générale pour G et A quelconques, au lieu des valeurs
spécifiques G, et \. dans I’écriture précédente de ces expressions, en raison de I’ambiguité de
la propriété matériau que l'on cherche & caractériser. En effet, les remarques précédentes se
traduisent, en termes énergétiques, par le fait qu’il existe un ensemble de valeurs de G pour
lesquelles la fissuration est observée. L’objectif de cette partie peut étre reformulé comme la
détermination d’une valeur spécifique G = G, et la vérification de son caractere intrinseque au
matériau. Une telle quantité permettrait alors de caractériser la fissuration.

Les différentes possibilités qui s’offrent & nous pour calculer G sont récapitulées dans la
Figure 4.1. Ce schéma s’organise sous forme d’un tableau, dans lequel les colonnes indiquent la
géométrie et les lignes correspondent & la méthode considérée. La premiere ligne se réfere a la
définition du taux de restitution, établie par une analyse de Griffith (1921), i.e. en considérant la
variation d’énergie stockée selon la taille d’entaille. La seconde désigne les estimations de Rivlin
et Thomas (1953) rappelées ci-dessus. Notons que suite aux résultats des sections 2.5.1 et 3.5.1,
seules les entailles inférieures & 20% de la largeur de ’éprouvette sont considérées, pour les essais
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4.1. Etude d’un SBR non chargé

SENT.

Les relations entre les différents cas sont notées Ri. Premiérement, les résultats expérimentaux
préliminaires ont montré que 'analyse de Griffith (1921) peut étre effectuée sur le cisaillement
pur, mais pas sur les essais SENT. En effet pour ceux-ci, aucune chute d’effort n’est observée
pour une taille d’entaille croissante, avec les moyens utilisés tout du moins. Dés lors, la relation
R4, qui permet de valider I’estimation donnée par la formule (4.1), ne peut étre vérifiée. Il en va
de méme pour la relation R1 qui définit le caractere intrinseque de G. En revanche, les essais sur
cisaillement pur permettent de vérifier la relation R2, ce qui sera réalisé dans la section 4.1.2.
Une analyse de la vitesse de propagation de la fissure est également effectuée dans cette section,
permettant de proposer une valeur critique G = G,.. Enfin, le caractere intrinseque de G, sera
étudié dans la section 4.1.4, au travers de la relation R3, en comparant les valeurs estimées sur
les deux géométries.

Cisaillement
SENT pur
Saa e . . e - 1 .. .
Analyse de Griffith Pas‘d.e, diminution R Diminution

Définition hi . de I'effort-mesuré <:> de I'effort mesuré
efinition historique avec-1a “taille él:éntajlle avec la taille d’entaille

- ~
- ~.

R4 R2

Estimation de . :
Rivlin et Thomas [ Equation (4.1) J < > [ Equation (4.2) J

FIGURE 4.1: Récapitulatif des méthodes d’obtention du taux de restitution d’énergie G sur les
deux géométries considérées. Les relations entre les différentes options sont notées
Ri et seront étudiées dans le texte.

R3

4.1.2 Essais de cisaillement pur
Comparaison des méthodes d’évaluation de G

Les essais de fissuration en cisaillement pur présentés en section 2.5.2, ayant des longueurs
d’entaille initiale comprises entre 20 mm et 70 mm, sont de nouveau examinés. Les courbes don-
nant ’effort en fonction du déplacement de traverse sont présentées en Figure 4.2. Ces quantités
ne sont pas normalisées sous forme d’une contrainte et d’un allongement pour pouvoir obtenir
I’énergie stockée par intégration numérique de ces données.

Une analyse de Griffith (1921) est effectuée pour estimer G. Cette quantité peut étre calculée
pour n’importe quelle valeur de l’allongement global A = h/hg, avec h la hauteur courante et
ho la hauteur initiale de I’éprouvette. Pour rappel, la définition du taux de restitution d’énergie,
pour un échantillon d’épaisseur t, est :

G=--—|, (4.3)

ou a désigne la longueur d’entaille et U 'énergie élastique globale stockée dans 1’échantillon
a 'extension A. Pour chaque valeur de A\ considérée, nous calculons pour chaque essai ’énergie
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Chapitre 4. Caractérisation de la fissuration critique de matériaux élastomeres

D T T T T T
0 2 4 6 8 10 12

Déplacement (mm)

FIGURE 4.2: Effort mesuré F en fonction du déplacement de traverse imposé pour des essais
de fissuration en cisaillement pur avec des tailles d’entaille initiale variées. La
courbe la plus haute correspond a un essai de référence sans entaille. Les tailles
d’entaille initiale sont indiquées dans la légende, et les marqueurs ronds indiquent
I’initiation de la rupture critique.

U correspondante, par intégration numérique de 'effort mesuré F' en fonction du déplacement
Ah = h — hg. L’intégration est effectuée sur 'intervalle compris entre Ah = 0 et le déplacement
correspondant a la valeur de A choisie. Ceci est effectué pour les valeurs de A\ comprises dans
I'intervalle [1.05, 1.30], par pas de 0.05. La valeur maximale d’allongement de 1.30, correspondant
a un déplacement Ah = 7.2 mm, a été choisie pour rester dans le domaine élastique précédant la
propagation, et éviter la dispersion expérimentale aléatoire présentée par les données quand la
fissure se propage. L’ensemble des énergies U calculées est représenté en Figure 4.3, en fonction
des tailles d’entaille initiale. Notons que plusieurs séries de données sont présentes pour les
longueurs d’entaille a = 30 mm, 40 mm et 50 mm car plusieurs échantillons ont été testés
pour ces longueurs. De plus, les données sont colorées suivant ’allongement A auquel elles ont
été calculées. Pour chaque valeur de A, les valeurs de U(a) peuvent étre bien approximées par
une régression linéaire, en accord avec les hypotheéses de Rivlin et Thomas (1953) pour cette
géométrie. La pente obtenue pour la régression donne alors directement acces a G par (4.3).

Les valeurs G()) obtenues sont présentées en Figure 4.4 sous forme de marqueurs rouges.
Les barres d’erreurs sont données par I’écart type obtenu pour 'opération de régression linéaire
correspondante. Le taux de restitution d’énergie G(\) est également estimé par 'analyse de
Rivlin et Thomas (1953) donnée par I’équation (4.2). Les valeurs de W), sont calculées avec
la réponse obtenue pour 'essai de référence sans entaille représenté en Figure 4.2. Pour tenir
compte d'un éventuel glissement au niveau des mors durant les essais de fissuration, estimé
inférieur & 1 mm aux niveaux d’allongements considérés, I’équation (4.2) est calculée pour la
hauteur initiale hg ainsi que pour la hauteur modifiée hg + 1 mm, fournissant un encadrement
qui donne une estimation de l'erreur expérimentale. Les estimations de G données par les deux
méthodes montrent une comparaison satisfaisante, ce qui valide I'utilisation de (4.2) pour estimer
cette quantité.
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FIGURE 4.3: Energie élastique U en fonction de la longueur d’entaille initiale a, calculée sur des
essais de fissuration en cisaillement pur pour différentes valeurs de I'allongement
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FIGURE 4.4: Comparaison des valeurs du taux de restitution d’énergie évalué par analyse de
Griffith (1921) et par I'estimation de Rivlin et Thomas (1953). Pour cette derniere,
des hauteurs d’éprouvettes correspondant a un glissement nul et a un glissement
de 1 mm sont considérées.

Choix de ). et G,

Dans les essais préliminaires (section 2.5.2), nous avons observé une corrélation entre les facies
de rupture obtenus et le phénomene de fissuration. La fissure se propage d’abord de maniére lente,
produisant des surfaces rugueuses. Ensuite, le reste de la section cede quasi-instantanément,
produisant des facies lisses. Ce changement de comportement entre fissuration lente et fissuration
critique est marqué sur les courbes présentées en Figure 4.2 par un rond coloré. Avant ce point,
les courbes montrent une inflexion due a la propagation lente. La fissuration critique est en
revanche caractérisée par une chute soudaine de l'effort mesuré, pour une valeur critique de
I’allongement global que ’on notera \.. Nous remarquons que, dans la dispersion expérimentale,
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Chapitre 4. Caractérisation de la fissuration critique de matériaux élastomeres

Ac est obtenu indépendant de la taille d’entaille initiale. Notons que par application de (4.2),
ceci est une condition nécessaire pour obtenir une valeur de G constante.

Nous choisissons de nous intéresser dans la suite a la valeur particuliere du taux de restitution
d’énergie correspondant a la transition observée dans la fissuration. Cette quantité, correspon-
dant au début de la fissuration critique, sera nommée taux de restitution d’énergie critique et
notée G.. Pour chaque essai de fissuration en cisaillement pur, elle est calculée a partir de 1’al-
longement critique A.. Les valeurs obtenues sont comparées aux valeurs estimées sur les essais
SENT dans la section 4.1.4.

4.1.3 Essais SENT

Les résultats de fissuration pour les essais SENT, présentés a la section 2.5.1, sont a nouveau
considérés dans le but d’estimer la valeur de G, pour chaque essai de cette géométrie. Pour
rappel, les tailles d’entaille initiale a sont réalisées entre 0.89 et 5.32 mm, inférieures a 20% de la
largeur d’éprouvette (30 mm), pour que les hypotheses de Rivlin et Thomas (1953) s’appliquent.

60

504
0.00 mm
40 — 1.31 mm
— — 1.62 mm
3 30 — 2.28 mm
. —— 3.05mm
201 — 3.90 mm
— 3.92 mm
—— 4.02 mm
10+ 4.50 mm
5.32 mm

0 . . . ‘ ‘ ‘ .

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Déplacement (mm)

FI1GURE 4.5: Effort mesuré F' en fonction du déplacement de traverse imposé pour des essais
SENT avec des tailles d’entaille initiale variées. L’essai de référence sans entaille est
également représenté. Les tailles d’entaille initiale sont indiquées dans la légende,
et les marqueurs ronds indiquent 'initiation de la rupture critique.

Les courbes donnant I’effort mesuré en fonction du déplacement AL = L— L sont représentées
en Figure 4.5. Contrairement au cas des essais en cisaillement pur, les courbes ne montrent pas
d’inflexion progressive avant la rupture : la chute d’effort est soudaine, a une valeur de ’allonge-
ment donnée que ’on considérera étre ’allongement a rupture critique A., marquée par un rond
plein en Figure 4.5. Pour rappel, nous avons pu noter une dépendance de A. en fonction de la
taille d’entaille initiale a. Au contraire de la géométrie précédente, la condition nécessaire donnée
par la formule de Rivlin et Thomas (1953) correspondante, (4.1), implique la dépendance de A.
sur la taille d’entaille considérée. Chaque essai permet de donner une estimation de G, obtenue
par (4.1), évaluée en A. et prenant la taille d’entaille initiale a. Les valeurs sont présentées et
discutées dans le paragraphe suivant.
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4.1. Etude d’un SBR non chargé

4.1.4 Comparaison des valeurs de G, estimées

Les estimations de G par les formules de Rivlin et Thomas (1953) sont présentées en fonction
des longueurs d’entaille initiale a dans les Figures 4.6a et 4.6b, pour les essais en cisaillement pur
et en SENT respectivement. Les essais de cisaillement pur montrent une valeur indépendante
de a, avec une dispersion relativement faible, avec une moyenne et un écart type de 3.36 £
0.20 mJ/mm?. Cette valeur, caractérisant la fissuration critique dans l'essai de fissuration en
cisaillement pur, peut étre défendue comme la valeur de référence, soutenue par l'analyse de
Griffith (1921) précédente. Les valeurs estimées sur les essais SENT montrent également une
indépendance sur la taille d’entaille initiale, ainsi qu’une dispersion faible. La moyenne et 1’écart-
type obtenus sont de 1.29 + 0.22 mJ/mm?, montrant une valeur moyenne significativement plus
faible que pour les essais de cisaillement pur.
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FIGURE 4.6: Valeurs estimées pour le taux de restitution d’énergie critique G, pour chaque
géométrie, en fonction des tailles d’entaille initiale a. Les valeurs sont estimées
pour chaque essai par les formules de Rivlin et Thomas (1953). (a) Cisaillement
pur. (b) SENT.

Différents aspects des méthodes expérimentales et analytiques utilisées peuvent étre mises
en cause pour tenter d’expliquer la source de cette contradiction. Premierement, des contribu-
tions viscoélastiques causées par des états de déformation différents peuvent étre envisagées.
Loin de la pointe d’entaille, aux vitesses de traction considérées, la gomme étudiée présente
peu de viscoélasticité et est proche d’un matériau hyperélastique modele. Comme mentionné
précédemment, il peut y avoir de la dissipation viscoélastique a proximité de la pointe d’en-
taille, en raison des déformations locales considérablement amplifiées. Toutefois, ceci ne devrait
a priori pas suffire a justifier la différence observée dans les valeurs de G, sur les deux géométries.
Deuxiemement, I'impossibilité de vérifier les résultats obtenus pour les essais SENT par une ana-
lyse de Griffith (1921) constitue une pierre d’achoppement pour la validation de ces estimations
du taux de restitution d’énergie critique. L’expression (4.1) n’a pas été testée de fagon extensive
d’un point de vue expérimental au dela des résultats de Greensmith (1963) et peut donc étre
remise en question. Toutefois, les études numériques figurant dans la littérature montrent que,
bien qu’elle puisse ne pas étre tout a fait exacte, cette expression ne devrait pas conduire a une
telle différence dans I'estimation de G..

L’expression (4.1) a été évaluée avec A., l'allongement final mesuré, et la taille d’entaille
initiale a. Les courbes des efforts mesurés pour les essais SENT ne présentent aucune indication
d’une propagation précédant la rupture critique, de méme pour les films pris durant les essais.
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Toutefois, nous avons vu qu’une petite variation de la longueur d’entaille est indiscernable sur
les courbes des efforts mesurés, qui se superposent a la courbe de référence d’un échantillon non
entaillé, et les films des essais SENT ne permettent pas la distinction entre propagation d’entaille
et déformation élastique pure. En outre, les essais de cisaillement pur ont montré que la rupture
critique s’accompagne d’une étape préliminaire de fissuration lente produisant des faciés de
rupture rugueux. Les facies obtenus en SENT, observés dans le sens de la propagation, montrent
également une petite région présentant un aspect rugueux juste derriere I’entaille initiale, avant
de montrer un facies lisse. Ceci est illustré en Figure 4.7.

FI1GURE 4.7: Tllustration représentative des facies de rupture obtenus pour les essais SENT, sur
le SBR non chargé. L’entaille initiale, & gauche, est marquée en cyan. Les surfaces
rugueuses sont indiquées au milieu en rouge et les surfaces lisses en noir a droite.

Par analogie avec le cas du cisaillement pur, la longueur de fissure au moment de la fissuration
critique pourrait en réalité étre différente de la longueur d’entaille initiale, a cause d’une étape
préliminaire de fissuration lente, indiquée par les surfaces rugueuses du facies de rupture. Cette
proposition est explorée par la prise en compte de longueurs d’entaille actualisées pour quelques
essais SENT. Remarquons que dans le cas du cisaillement pur, G, est indépendant de la longueur
d’entaille. La croissance lente de la fissure antérieure a la propagation critique n’a donc aucun
impact sur 'estimation de G, pour cette géométrie. Les longueurs d’entaille modifiées en SENT,
notées @, sont évaluées par la mesure post-mortem des tailles des régions rugueuses sur les facies
de rupture, qui sont additionnées a la longueur d’entaille initiale. Les mesures de a ne peuvent
pas étre effectuées trés précisément, car la transition de la surface rugueuse vers la surface
lisse se produit graduellement et de maniere non constante dans 1’épaisseur de 1’échantillon.
Ceci est représenté en Figure 4.8, sur laquelle la longueur de la région rugueuse est encadrée
respectivement par une valeur minimale da; et une valeur maximale das. Les valeurs normalisées
des longueurs mesurées daj /a et das/a ne montrent pas de dépendance sur la longueur d’entaille
initiale a, et sont comprises entre 0.76 & 1.86 avec une moyenne de 1.09 pour daj/a, et entre
1.49 a 3.09 avec une moyenne de 2.13 pour das/a.

Par la suite, les valeurs estimant le taux de restitution d’énergie critique précédemment
calculées sont corrigées en prenant en compte les longueurs d’entaille modifiées a = a + da; ou
i € {1,2}. Les valeurs obtenues en utilisant da; et das devraient respectivement fournir une borne
inférieure et une borne supérieure pour G.. Les valeurs obtenues et les moyennes correspondantes
sont représentées en Figure 4.9, par des symboles et des traits en pointillés respectivement. Les
valeurs moyennes obtenues précédemment pour les essais en cisaillement pur (Figure 4.6a) et en
SENT sans correction (Figure 4.6b) sont également indiquées sur la figure, en trait plein.

Lorsque les longueurs d’entaille corrigées sont employées, les valeurs de G, estimées pour les
essais SENT sont en adéquation avec celles du cisaillement pur. Nous pouvons remarquer que les
longueurs d’entaille modifiées, précédant la rupture critique, peuvent dans certains cas excéder
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4.1. Etude d’un SBR non chargé

Entaille Facies Transition: Facies
initiale rugueux lisse

FIGURE 4.8: Estimation post-mortem des longueurs d’entaille réelles précédant la fissuration
critique. Ces longueurs sont estimées par la longueur du facies rugueux ajoutée a
la longueur d’entaille initiale.
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FIGURE 4.9: Valeurs du taux de restitution d’énergie obtenues en évaluant la formule (4.1) pour
des longueurs d’entaille modifiées a + day (rouge) et a+das (jaune). Les symboles
représentent les valeurs obtenues sur chaque essai, et les lignes en pointillés les
valeurs moyennes obtenues pour da; et das respectivement. Les valeurs moyennes
des Figures 4.6a (Cisaillement pur, noté “CP”) et 4.6b (SENT non corrigé) sont

indiquées.

la condition limite de 20% de la largeur d’éprouvette. Néanmoins, cette condition sert & limiter la
flexion de I’éprouvette observée pour les grandes entailles (section 3.5.1) et & assurer un état de
tension uniaxiale dans I’échantillon avant rupture. La bonne superposition des efforts mesurés en
Figure 4.5 est une validation expérimentale que cet état est maintenu jusqu’a la rupture critique.
En effet, les résultats préliminaires (section 2.5.1) montrent que si les entailles sont trop longues
et qu’elles entrainent la flexion des éprouvettes, alors ’effort mesuré est amoindri, conformément
a la théorie de Griffith (1921). Alors, nous estimons que (4.1) peut également étre utilisée pour
évaluer G, sur tous les échantillons étudiés dans cette section.

Pour conclure, une estimation erronée de la longueur d’entaille avant rupture critique, re-
posant sur les longueurs initiales, semble bien expliquer la différence initialement obtenue entre
les estimations du taux de restitution d’énergie critique G, dans la géométrie SENT et celle de
cisaillement pur. Bien que I'exactitude de 1’équation (4.1) ne puisse étre validée par une analyse
de Griffith (1921) et que I’estimation obtenue sur les essais SENT ne soit pas exacte, pour cause
d’une longueur d’entaille exacte avant rupture critique difficile a estimer, la bonne adéquation
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des valeurs estimées par les formules de Rivlin et Thomas (1953) sur les deux géométries va-
lident la relation R3 (Figure 4.1). Ayant de plus validé auparavant la relation R2, I'utilisation
de I’équation (4.1) pour estimer G. en SENT est a son tour validée. En outre, cette valeur
particuliere du taux de restitution d’énergie, choisie comme la transition entre fissuration lente
et fissuration critique, constitue bien une quantité intrinseque au matériau, indépendante de la
géométrie choisie. Un critére de fissuration critique en mode I est alors donné par G > G..

Les résultats présentés dans cette partie nous permettent enfin de justifier par la suite le
choix des essais de cisaillement pur par rapport aux essais SENT pour estimer G.. Non seulement
une réelle analyse de Griffith (1921) a pu étre appliquée a cette géométrie, validant clairement
l'utilisation de ’équation (4.2), mais de plus, pour une géométrie donnée, la fissuration critique
est indépendante de la longueur d’entaille. Ceci permet d’éviter la mesure de celle-ci, qui peut
étre une source d’erreurs supplémentaires, comme illustré par la dispersion des valeurs en SENT
(Figure 4.9). Enfin, la grande largeur caractérisant cette géométrie permet 'observation du
processus de fissuration ainsi que des facies de rupture, ce qui est plus difficile pour les essais
SENT.

4.2 Extension au SBR chargé

Suite aux résultats obtenus sur le SBR non chargé, nous nous intéressons a la détermination
de I'allongement a rupture critique sur le SBR chargé, dans un premier temps avec un historique
de chargement vierge uniquement. Nous suivons la démarche adoptée dans la grande majorité
des études expérimentales sur les élastomeres chargés au noir de carbone, qui estiment directe-
ment le taux de restitution d’énergie G par les formules de Rivlin et Thomas (1953), incluant
(4.1) et (4.2), sans tenir compte de l'effet Mullins présenté par de tels matériaux. L'effet d’un
préchargement et d’une dissipation causée par effet Mullins seront étudiés dans le chapitre 5.

4.2.1 Essais SENT

Les avantages présentés par les essais en cisaillement pur ont précédemment été évoqués
dans la section précédente. Cependant, ’exploitation d’essais SENT a permis de confirmer le
caractere intrinseque de la valeur spécifique G, étudiée.

Pour le SBR chargé, nous ne pouvons procéder de la méme maniere, car les essais SENT ne
peuvent étre exploités pour estimer G.. En effet, nous avons vu sur le premier matériau qu’une
phase de fissuration lente était présente avant la rupture critique, caractérisée par des surfaces
rugueuses sur les facies de rupture. Par ailleurs, les éprouvettes avec grandes entailles initiales
ont montré un facies rugueux majoritaire (Figure 2.16, section 2.5.1), démontrant que dans cette
situation la fissuration lente domine la rupture. Nous avons également vu que pour le SBR chargé,
ces éprouvettes dans les mémes conditions exhibaient des rotations de fissures importantes. Par
analogie avec la gomme sans charges, nous pouvons supposer que la fissuration lente pour le
second matériau se caractérise, dans les essais SENT, par les déviations des trajectoires de
fissuration. Cette hypothese est appuyée par les facies de rupture obtenus en SENT sur le SBR
chargé, illustrés en Figure 4.10.

Ces photographies montrent la présence d’une petite rotation de fissure initiale, précédant
la rupture critique pour laquelle la trajectoire de fissuration est droite. Par analogie avec la
gomme non chargée, cette rotation se produit vraisemblablement durant une phase de fissuration
lente préliminaire. Initialement, la fissure semble se propager avec un angle compris entre 45°
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FI1GURE 4.10: Illustration des observations post-mortem réalisées sur éprouvettes SENT, pour
le SBR chargé. Les trois images sont prises sur le méme échantillon, ’entaille
initiale est toujours a gauche des images. Gauche : Trajectoire de fissuration.
Droite : facies de rupture sous illuminations différentes, éclairage central (haut)
et éclairage venant de la droite (bas).

et 90° selon les échantillons, produisant la structure illustrée en Figure 4.10. La rotation de
fissure forme une petite protubérance visible sur la moitié supérieure de 1’éprouvette. Le facies
de rupture obtenu sur cette demi-éprouvette est illustré sur les deux photos de droite dans la
Figure 4.10. La photo du haut est prise sous une illumination centrale, i.e. une lumiére incidente
perpendiculaire a la section d’entaille initiale, elle-méme paralleéle a la section droite obtenue
lors de la rupture critique. La photo du bas est prise avec un éclairage décentré sur la droite,
avec un angle d’incidence de 'ordre de 45°. Nous remarquons que contrairement a la surface
droite finale, la section formée par la rotation de fissure n’est pas plane, comme illustré par la
transition en forme de chevron entre les deux sections. Ceci pourrait suggérer une fissuration en
mode mixte, incluant notamment une composante en mode III (hors plan).

Selon Gabrielle et al. (2011), ces rotations de fissure a I'initiation sont équivalentes structurel-
lement & un émoussement de la pointe d’entaille, formant un rayon de fond d’entaille équivalent.
L’équation (4.1) ne s’applique donc plus, & défaut d’une formule prenant en compte ce rayon
telle que celle donnée par Thomas (1955) (Eq. 1.32, section 1.4.3). Néanmoins, la détermination
d’un rayon de fond d’entaille équivalent, en supposant qu’une telle considération suffise a estimer
G, est loin d’étre immédiate. Les essais SENT seront donc abandonnés au profit des essais de
cisaillement pur pour I’étude du SBR. chargé.

4.2.2 Choix de G, : Vitesse de propagation

Nous considérons les essais de cisaillement pur effectués sur le SBR chargé, présentés dans
le chapitre 2, section 2.5.2. Nous avons vu que contrairement au cas du SBR non chargé, pour
lequel la transition entre fissuration lente et rapide est facilement observable sur les facies de
rupture, le second matériau est plus complexe a analyser. En effet, contrairement aux essais
SENT, la fissuration lente n’est pas caractérisée par des rotations de fissure séveres, et les faciées
de rupture ne montrent pas de variation de rugosité évidente comme pour le premier matériau.
Notons que de légeres déviations de fissure sont parfois observées. Cet aspect sera ignoré dans
le présent chapitre et développé au chapitre 5.

En l'absence de facies rugueux, nous cherchons a vérifier si la chute d’effort observée a la
rupture critique correspond bien & une transition physique dans le processus de fissuration comme
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dans le cas du SBR non chargé. En particulier, 'intérét de cette démarche est de s’assurer que
la valeur calculée de G, est bien une grandeur caractéristique de la fissuration critique pour ce
matériau et n’est pas uniquement causée par I’évolution structurale de 1’éprouvette lorsque la
fissure se propage. Nous proposons pour cela d’étudier la vitesse de propagation de la fissure
durant ’essai de cisaillement pur. Les résultats seront présentés sur un échantillon représentatif,
dont la longueur d’entaille initiale mesure 30 mm de long.
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FIGURE 4.11: Tllustration de l'algorithme utilisé pour détecter la pointe d’entaille sur chaque
image. L’image en bas a gauche représente une image binarisée, I'intérieur de
I’entaille ouverte lors de la traction est visible en blanc. Les graphes en haut et
a droite représentent les fonction Yy (X)) et X x(Y) décrites dans le texte.

Pour chaque image de l'essai, la pointe d’entaille est détectée par un algorithme d’ana-
lyse d’images exploitant le contraste entre l'intérieur de l’entaille déformée et la surface de
I’éprouvette. Premierement, I'image est binarisée avec un niveau de seuillage adéquat. L’image
binarisée fournit l'intérieur de I'entaille en blanc (pixels valant 1) et ’éprouvette en noir (pixels
valant 0), permettant d’observer nettement le contour de U'entaille & la frontiere entre ces deux
domaines. Notons que des artefacts peuvent étre présents sur la surface de I’éprouvette sous
forme de taches blanches en raison du seuillage effectué. Ceux-ci sont éliminés en supprimant
tout objet blanc a ’exception de ceux qui sont en contact avec un bord (fonction binary_fill_holes
du module Scipy, Jones et al., 2001). Ceci étant le cas de U'intérieur de 'entaille, cet objet est
préservé. Le résultat final est illustré en Figure 4.11 en bas & gauche.

Nous calculons ensuite les fonctions définies par :

Y mazx Xmax
Sy(X)= ) o(X)Y) et  Ix(Y)= ) wv(X)Y),
Ymin Xmin

ouv(X,Y) donne la valeur du pixel de coordonnées (X,Y"). Les profils obtenus sont représentés en
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4.2. Extension au SBR chargé

Figure 4.11, sur les graphes en haut et a droite. Les pixels blancs et noirs valant respectivement
1 et 0, ces fonctions reviennent a dénombrer le nombre de pixels blancs dans chaque ligne
ou colonne de pixels dans 'image. Ensuite, les profils obtenus sont exploités pour déterminer
les coordonnées précises de la pointe d’entaille : Xy permet d’obtenir la coordonnées en X en
déterminant le point ou cette fonction s’annule, et X x donne la coordonnée en Y 1a ou elle est

maximale.
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FIGURE 4.12: Comparaison entre les quantités estimées par détection de la pointe d’entaille,
et Deffort normalisé par la section initiale Sy, représentés en fonction du temps.
(a) Position de la pointe d’entaille. (b) Vitesse de la pointe d’entaille.

La position de la pointe d’entaille est ainsi estimée sur chaque image prise durant 1’essai,
permettant de comparer la position de la pointe d’entaille au signal d’effort mesuré (Figure
4.12a). En particulier, la vitesse de la pointe d’entaille (Figure 4.12b) est déduite de la position
par dérivation numérique, en utilisant un schéma de différences finies centrées d’ordre 2 (fonction
gradient du module Numpy, Oliphant, 2015). Cette méthode donne une estimation raisonnable
de la vitesse instantanée lorsque la fréquence d’acquisition des images est suffisamment grande
par rapport au déplacement de la pointe d’entaille. En revanche, lors de la propagation critique
la vitesse de la pointe devient grande par rapport a la fréquence d’acquisition choisie, et il est
possible que la vitesse calculée estime mal la vitesse réelle. Malgré cela, nous observons une
parfaite correspondance entre la chute d’effort mesurée et un pic de vitesse pour laquelle la
vitesse de propagation est au moins de 'ordre de 10 mm/s.

Nous ne considérons que la position et la vitesse selon X, i.e. la direction de propagation, car
il a été observé que l'intégration du déplacement selon Y modifiait la vitesse totale estimée de
facon négligeable, en plus d’augmenter le bruit de mesure. Remarquons que la vitesse présentée
correspond a la vitesse de la pointe d’entaille dans le repere spatial. Nous argumentons que les
phénomenes physiques liés a la fissuration sont davantage corrélés a la vitesse de propagation
dans le référentiel lagrangien. Ce point a précédemment été défendu par Corre (2018), dans le
contexte de la fissuration dans des conditions dynamiques, qui assimile la propagation d’une
fissure & celle d’une onde dans le matériau.

Nous estimons que dans la géométrie particuliere considérée, la vitesse spatiale fournit une
approximation sommaire de la vitesse dans la configuration de référence. En effet, ces quantités
peuvent étre différentes en raison des déformations dans I’éprouvette, mais nous supposons ’effet
de ces déformations faibles sur la vitesse estimée. Nous avancons pour cela deux arguments :
d’une part, les champs de déformation présentés a la section 3.5.2, Figure 3.23, ont montré que la
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région en état de cisaillement pur s’étend presque jusqu’a la pointe de fissure. Or dans cet état,
I’allongement transverse vaut 1, impliquant une égalité des vitesses lagrangienne et eulérienne
d’un point se déplacant dans la direction correspondante. Notre mesure des déformations locales
ne permet pas de donner I’état des déformations jusqu’a la pointe de la fissure et celui-ci n’est
pas nécessairement en cisaillement pur a cet endroit. Cependant, 'effet de la région affectée est
négligé en raison de sa petite taille. D’autre part, le déplacement de la pointe d’entaille causé
par la déformation pure peut étre observé directement en Figure 4.12. Nous observons sur cet
exemple, que pour un temps compris entre 0 et 100 secondes environ, la vitesse de la pointe est
quasi-nulle, ce qui correspond vraisemblablement & 'ouverture élastique pure de l’entaille. Le
déplacement de la pointe sur cet intervalle de temps est négligeable par rapport aux déplacements
postérieurs, qui correspondent a la propagation de la fissure.
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FIGURE 4.13: Vitesse de la pointe d’entaille en fonction du taux de restitution d’énergie G,
dans un graphe en échelle logarithmique. Le valeur de G, estimée est indiquée en
vert. La premiére partie de la courbe est approximée par une régression linéaire,
représentée en pointillés rouges.

La vitesse de propagation estimée est représentée dans un repere log-log, en Figure 4.13, en
fonction du taux de restitution d’énergie appliqué. Cette représentation permet une meilleure
visualisation des faibles vitesses, qui sont écrasées par les hautes vitesses obtenues a la rupture
critique pour une échelle classique (Figure 4.12b). G est calculé en chaque instant par (4.2).
Notons que G, est estimé & 21.15 mJ/mm? sur cet essai, correspondant & I'occurrence simultanée
de la chute d’effort et du pic de vitesse (Figure 4.12b). La vitesse estimée est bien approximée
par une régression linéaire, représentée par une ligne en pointillés rouges dans la Figure 4.13,
jusqu’a une valeur légérement inférieure a G.. Le coefficient de corrélation r calculé est de
0.97. A I’approche de G, la vitesse estimée montre un changement de comportement soudain,
marqué par un changement d’ordre de grandeur. Bien que les vitesses calculées au voisinage
de la propagation critique puissent étre inexactes pour les raisons évoquées précédemment, les
approximations faites ne justifient pas I'amplitude de la modification de vitesse observée.

Les résultats obtenus font écho a des résultats expérimentaux (Kadir et Thomas, 1981) et
théoriques (Maugis, 1985; Fukahori et al., 2013) de la littérature, qui montrent de tels sauts
de la vitesse de propagation. Ce saut est illustré dans ces études par la présence d’'un plateau
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dans le graphe tracant G en fonction de vitesse, en échelle logarithmique !. En outre, les études
théoriques citées justifient ce saut de vitesse par la viscoélasticité du matériau. Ceci sort du
cadre de notre étude, nous nous contenterons alors de reconnaitre I’existence de cette transition
physiquement fondée sans chercher a 'expliquer au dela des théories proposées dans ces études.

La chute d’effort mesurée, définissant une valeur de I’allongement critique A., correspond donc
bien & une transition physique entre une fissuration lente et la rupture critique de ’échantillon
comme pour le SBR non chargé, méme si la rugosité des facies de rupture obtenus ne présente
pas de différence observable a I’ceil nu. La valeur de G, correspondante, estimée par (4.2), est
donc bien caractéristique d’un phénomene physique. Il nous reste désormais a étudier le caractere
intrinseque ou non de cette grandeur.

4.2.3 Effet de la taille de I’éprouvette

Le taux de restitution d’énergie critique G peut constituer un critere de fissuration critique,
a condition d’étre indépendant de la structure étudiée. Sur le premier matériau, 'indépendance
de G, par rapport a la géométrie a été démontrée en comparant les valeurs estimées soit en
cisaillement pur, soit en SENT. La seconde géométrie s’est révélée inexploitable pour le SBR
chargé vierge (section 4.2.1). Nous proposons de vérifier le caracteére intrinseque de la mesure de
G, sur les essais de cisaillement pur, a I’aide d’échantillons de dimensions variées. Les dimensions
d’éprouvettes considérées sont illustrées en Figure 4.14 et détaillées ci-dessous.

FIGURE 4.14: Eprouvettes de cisaillement pur de tailles différentes utilisées pour évaluer ’effet
de la taille d’éprouvette sur les propriétés de fissuration. Les différentes dimen-
sions sont indiquées dans le texte.

1. Nous remarquons qu’une telle représentation pourrait expliquer le fait que nous n’ayons jamais observé
de fissuration de type “stick-slip” dans nos essais. En effet, ce type de fissuration apparait lorsqu’une vitesse
de propagation moyenne, correspondant a une valeur du plateau mentionné, est imposée. Dans notre cas, G est
imposé monotone croissant, conduisant au saut de vitesse observé.
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Tous les échantillons ont un historique de chargement vierge, d’ou la notation “VG” adoptée
dans les dénominations de ces séries d’essais. Les échantillons de la série VG_sl sont de tailles
“standard”, correspondant aux essais précédents. Pour rappel, ces dimensions sont de 20 mm
X 147 mm x 2.4 mm (hauteur hy X largeur w X épaisseur t). Les essais de la série VG_s2
présentent la méme largeur et épaisseur, mais une hauteur deux fois plus petite, de 10 mm. Les
échantillons de la série VG_s3 sont pour leur part deux fois moins hautes et moins large que la
dimension standard, ¢.e. de dimensions 10 mm X 73.5 mm X 2.4 mm.

3.5 —
—— VG sl "-_:,’.-:,..-
3.0{ --- VGs2 a=30mm A
a=30mm =
""" V63 5= 15mm
2.5 )
(] a=0mm
a 2.0 // a=0mm
= ° s 0 mm
© 15 - ‘"‘:*'t%,‘u "";
4]
L 104 ]
' N
1l
0.5 - a =40 mm 'C
a =40 mm .
a=20mm e
O.D T T T T

1.0 1.2 1.4 1:5 1.8 2.0 2.2
h/ho (—)

FI1GURE 4.15: Courbe de l'effort mesuré F', normalisé par la section initiale non entaillée Sy, en
fonction de l'allongement global h/hg. Des essais de fissuration avec différentes
tailles d’entaille initiale sont représentés, ainsi que les essais de référence sur
éprouvette non entaillée.

Deux tailles d’entaille sont considérées pour chacune des dimensions. Pour les séries VG_sl
et VG_s2, les tailles d’entaille sont de 30 mm et 40 mm. Ces tailles sont choisies identiques pour
assurer que les surfaces des sections non entaillées soient les mémes. Les efforts transmis a un
méme allongement global h/hy devraient alors étre mesurés identiques ou presque. Les essais
VG_s3 étant deux fois moins larges, les entailles considérées sont également diminuées de moitié
en proportion, menant a des entailles de longueurs initiales 15 mm et 20 mm. Pour chaque série,
10 essais de fissuration sont considérés, ainsi que deux essais de référence sans entaille, qui seront
utilisés pour l'application de I’équation (4.2).

Les courbes donnant 'effort mesuré, normalisé par la section initiale non entaillée Sy, en
fonction de I’allongement global A = h/hg sont représentées en Figure 4.15. Les réponses obtenues
pour des essais avec les différentes tailles d’entaille initiale sont représentées, ainsi que celles
des essais de référence sur éprouvette non entaillée. Pour chaque faisceau de courbes, les tailles
d’entaille initiale correspondantes sont indiquées, avec ¢ = 0 mm correspondant aux échantillons

non entaillés. Seuls quelques essais représentatifs sont illustrés pour faciliter la lecture de la Figure
4.15.
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Les courbes obtenues pour les essais de référence sans entaille, correspondant pour ces es-
sais a la contrainte en fonction de I'allongement en cisaillement pur, coincident pour les trois
tailles, validant le protocole employé. Pour des rapports a/w identiques, les courbes des efforts
normalisés en fonction de 'allongement global se superposent jusqu’a A = 1.5 environ. Ensuite,
les essais de la série VG_sl montrent un comportement différent des deux autres séries. Les
premiers montrent une fissuration critique qui intervient pour A\, = 1.6 environ, tandis que les
autres montrent une rupture critique pour A\, = 1.9 approximativement. Dans chaque cas, les
allongements critiques relevés sont indépendants de la taille initiale a de ’entaille.

L’étude de I’équation (4.2) montre qu’a W fixée, la valeur de G, évaluée ne dépend que de
Ac et de la hauteur initiale hg. Nous observons expérimentalement que A. ne dépend pas de la
largeur w, mais seulement de hg, en accord avec la théorie.

Les valeurs de \. sont relevées sur chacun des essais, et les valeurs de G. en sont déduites
a laide de I’équation (4.2). Une certaine dispersion expérimentale étant relevée, les valeurs
obtenues pour chacune des séries sont comparées sous forme de boites & moustaches (voir Annexe
A), en Figure 4.16.
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FIGURE 4.16: Effet des dimensions d’éprouvettes sur les propriétés de fissuration, pour le SBR
chargé. (a) Allongement & rupture critique A. (b) Taux de restitution d’énergie
critique G..

Conformément aux résultats observés sur les courbes des efforts normalisés en fonction de
lallongement (Figure 4.15), les valeurs obtenues pour A\, montrent une dépendance claire sur
la hauteur initiale, avec une valeur médiane de 1.65 pour VG_sl et des valeurs médianes de
1.91 et 1.87 pour VG_s2 et VG_s3 respectivement. De plus, malgré la dispersion expérimentale
relevée sur chacune des séries d’essais, la boite de la premiere série est nettement disjointe des
deux autres. Au contraire, les valeurs obtenues pour G sont trés proches pour les trois séries.
Les valeurs médianes calculées sont de 21.6, 22.3 et 21.0 mJ/mm? respectivement. En outre, les
boites correspondantes présentent un certain recouvrement. Nous en déduisons que malgré la
dépendance de l’allongement a rupture par rapport a la géométrie de I’éprouvette, le taux de
restitution est bien obtenu constant, quelle que soit la taille des échantillons considérés 2.

Ceci démontre que pour le SBR chargé vierge, le taux de restitution d’énergie critique calculé
par (4.2) est indépendant de la géométrie considérée. La condition G > G, constitue donc bien

2. Rigoureusement, d’un point de vue statistique, le recouvrement des données obtenues pour G. ne permet
pas d’affirmer directement que les grandeurs évaluées sont égales. Cependant, les variables étudiées, A. et G., ne
sont pas indépendantes car I'une est calculée a partir de 'autre. Deés lors, le fait que la premieére quantité soit
obtenue variable selon certains parametres conforte ’hypothese de I'invariance de la seconde.
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un critere de fissuration critique dans cette situation, malgré les réserves qui peuvent étre émises
par rapport a 'effet Mullins que présente le matériau.

4.3 Conclusion

Dans ce chapitre nous avons proposé et validé une méthode expérimentale, qui permet d’iden-
tifier un critere de fissuration critique en mode d’ouverture pour les élastomeres étudiés.

Nous nous sommes d’abord intéressés a la gomme non chargée, qui se rapproche le plus
des hypotheéses émises par Rivlin et Thomas (1953). Pour ce matériau, il a été question de
valider le critere existant, de la forme G > G.. Une analyse de Griffith (1921) a pu étre réalisée
sur les essais de fissuration en cisaillement pur, permettant de valider I’estimation donnée par
(4.2). Les essais réalisés sur cette géométrie ont également montré que la fissuration dans ce
matériau se produit sur tout une plage de valeurs de G. En effet, le processus de fissuration
n’est pas soudain pour une valeur spécifique de G, mais la propagation démarre lentement puis
accélere jusqu’a ’apparition d’un phénomene de rupture critique. Nous avons proposé la valeur
du taux de restitution d’énergie correspondant, noté G., comme candidat pour un critere de
fissuration. La transition physique associée a GG présente ’avantage d’étre aisément identifiable
expérimentalement par I’évolution de la rugosité des facies de rupture, qui sont observables sur les
échantillons post-mortem. Cette considération a permis de valider ’estimation pour la géométrie
SENT, donnée par (4.1), ainsi que de confirmer que G, est indépendant de la géométrie étudiée.
Cette quantité fournit alors un critére de fissuration critique pour le SBR non chargé.

Nous avons ensuite tenté d’étendre ce critere au SBR chargé, avec un historique de charge-
ment vierge. Ceci correspond a la méthode de caractérisation majoritairement utilisée dans la
littérature : les études expérimentales en question appliquent directement les formules de Rivlin
et Thomas (1953) pour calculer une valeur de GG, malgré la présence de 'effet Mullins dans de
tels matériaux. Nous avons vu que les rotations de fissure initiales importantes en SENT ne
nous permettent pas d’exploiter cette géométrie pour un calcul de G.. De plus, les facies de
fissuration ne présentent plus de transition entre rugueux et lisse, remettant en question la justi-
fication physique de G. pour ce matériau. Néanmoins, I’étude de la vitesse de propagation dans
les essais de cisaillement pur a révélé que G, caractérise toujours une transition physique entre
fissuration lente et rupture critique, méme si les facies de rupture ne I'indiquent pas. Enfin, nous
avons observé la dépendance de l'allongement a rupture critique A. sur la géométrie, qui ne peut
donc pas constituer un bon critere de fissuration. En revanche, le taux de restitution d’énergie
critique G, associé est bien indépendant de la géométrie considérée. La fissuration critique dans
ce matériau, a I’état vierge, peut donc étre prédite par le critere G > G, bien que le matériau
ne puisse pas étre considéré comme hyperélastique en raison de 'effet Mullins qu’il présente.

Le chapitre suivant fera 1’objet de la prise en compte de l'effet Mullins, qui joue un roéle
dissipatif, sur la fissuration de ce matériau.
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Chapitre 5

Effet d’un préchargement sur la
fissuration d’un SBR chargé

Le chapitre précédent a permis de valider le critéere de fissuration proposé par
Rivlin et Thomas (1953) pour un SBR non chargé, ainsi que pour un SBR chargé
vierge. Ce chapitre a pour objectif d’évaluer I’effet d’un historique de chargement
sur la propagation de fissures dans le matériau. Une campagne expérimentale
mettant en jeu différents types de préchargements est présentée, incluant I'effet
de précharge uniaxiale, mais aussi de préchargements plus complexes incluant
une compression et un préchargement a caractere multiaxial. L’ensemble des
résultats obtenus conclut a I'indépendance de I'allongement & rupture A. (pour
une géométrie donnée) vis a vis de la précharge, contrairement au taux de res-
titution d’énergie critique G. qui évolue suivant ’accommodation du matériau.
Les analyses de Griffith (1921) et de Rivlin et Thomas (1953) sont alors reprises
pour inclure Peffet d’une dissipation énergétique par effet Mullins, définissant deux
quantités complémentaires G, et G, qui étendent le taux de restitution d’énergie
défini dans le cas élastique. La seconde quantité, caractérisant 1’énergie dépensée
par la fissure lors de la propagation, est évaluée a I'aide d’une loi de comporte-
ment, montrant également une dépendance a la précharge. Enfin, la mesure des
champs de déformation locaux est exploitée, pour tenter d’évaluer une éventuelle
dissipation supplémentaire par effet Mullins incluse dans G, causée par l’avancée

de fissure.
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Chapitre 5. Effet d’un préchargement sur la fissuration d’un SBR chargé

5.1 Effet d’un préchargement : Résultats expérimentaux

Afin d’évaluer 'effet de I’historique de chargement sur la propagation de fissures dans le SBR
chargé, une large campagne expérimentale a été menée visant a calculer le taux de restitution
d’énergie critique G, en fonction du préchargement. Pour estimer cette quantité, des essais de
fissuration ont été réalisés sur des éprouvettes de cisaillement pur découpées dans des plaques
ayant subi différents préchargements. Ensuite, G, est estimé par la formule de Rivlin et Thomas
(1953). Premierement, il a été question d’évaluer l'effet de précharges uniaxiales sur la fissura-
tion, en comparant le comportement du matériau vierge avec ceux des matériaux préchargés
soit de maniere proportionnelle, c’est-a-dire préchargé dans la méme direction que la direction
d’ouverture de 'essai de fissuration, soit non proportionnelle dans la direction transverse, afin
de ne pas négliger 'impact éventuel de l'anisotropie induite. Il a deuxiémement été question
d’évaluer l'effet d’un chargement de compression. Mettre en place un protocole permettant de
tirer dans une direction ayant préalablement été soumise a une compression aurait nécessité la
conception d’éprouvettes spécifiques, ou la découpe d’éprouvettes dans un bloc massif de matiere
préalablement comprimé. Pour s’affranchir d’une telle difficulté, seule la compression dans le sens
de D’épaisseur des plaques MA a été considérée. Enfin, un endommagement induit par traction
multiaxiale a été considéré en préchargeant des plaques dans une premiere direction, puis dans la
direction transverse. Finalement, I’effet de I'intensité de la précharge a également été évalué pour
les essais proportionnels. Les essais seront comparés en terme d’allongement & rupture critique
Ac et de taux de restitution d’énergie critique Ge..

5.1.1 Effet de précharges uniaxiales

Pour étudier l'effet de précharges uniaxiales, incluant l’effet potentiel de 1’anisotropie in-
duite, des plaques MA ont été préchargées & 200% de déformation suivant le protocole décrit
dans le chapitre 2, section 2.4.1. Des éprouvettes de cisaillement pur de dimensions standard
(largeur correspondant a celle de la plaque x 20 mm de hauteur) ont ensuite été découpées
dans ces plaques apres 24 heures de repos, a raison de deux éprouvettes par plaque. Les deux
directions de découpe parallele et perpendiculaire a la précharge ont été effectuées pour pouvoir
évaluer l'effet de 'anisotropie induite. De plus, en raison de la légere anisotropie initiale évoquée
précédemment (section 2.3.2), il a été choisi d’effectuer I’ensemble des essais décrits ci-dessus
a partir de plaques préchargées soit dans le sens perpendiculaire au sens de calandrage des
plaques, qui sera dénommé sens 1 par la suite, soit dans la direction parallele au sens de calan-
drage, que ’on appellera sens 2. Le sens de calandrage est indiqué par I’étiquette, correspondant
a la direction de son coté long.

La Figure 5.1 récapitule ainsi I’ensemble des conditions testées pour les directions de précharge
et de traction pour l'essai de fissuration en cisaillement pur. En particulier, les séries d’essais
seront dénotées par deux chiffres, le premier correspondant a la direction de la précharge et le
second & la direction de traction lors de I'essai. Les essais 11 et 22 sont proportionnels, avec un
essai de cisaillement pur dans la méme direction que la précharge, tandis que les deux autres
conditions voient les essais de caractérisation dans la direction transverse au préchargement et
sont non proportionnelles. Au vu des résultats précédents sur ’anisotropie initiale (section 2.3.2),
il est important de comparer entre eux des essais de cisaillement pur effectués dans le méme sens,
c’est-a-dire 11 et 21 d’une part et 12 et 22 d’autre part. Ceux-ci sont également comparés a des
essais effectués dans les sens correspondants sur le matériau vierge, qui seront dénommés 01 et
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FI1GURE 5.1: Description des différentes combinaisons testées pour les sens de précharge et de
fissuration. Le premier chiffre dans la nomenclature donne le sens de la précharge
indiqué par les fleches, et le second donne le sens de traction lors de ’essai de
fissuration dont le contour de ’éprouvette est représenté.

02 respectivement '. Pour chacune des 6 conditions d’essais, sept plaques de matériaux ont été
nécessaires et préchargées le cas échéant. Parmi les éprouvettes découpées dans ces plaques, 3
ont été testées sans entaille pour assurer la bonne reproductibilité de la courbe de référence,
et 10 ont été entaillées pour les essais de fissuration. Pour les essais avec préchargement, les
entailles ont été réalisées sur une longueur de 40 mm ou 50 mm, pour vérifier 'indépendance
de la fissuration critique par rapport a la taille d’entaille initiale. La longueur minimale de 40
mm a été choisie a partir de analyse du champ de déformation de la plaque préchargée (section
3.6.3), pour se rapprocher au mieux des conditions de propagation de fissure dans un milieu
préchargé de maniere homogene. En revanche, les essais des séries 01 et 02, réalisés en amont,
ne respectent pas cette condition et ont été testés avec des entailles de longueur 30 mm ou 40
mm. Il sera justifié par la suite que cette différence dans le protocole n’aura aucun impact sur
I'interprétation des résultats.

La Figure 5.2 illustre les courbes d’effort en fonction du déplacement respectivement norma-
lisés par la section initiale de ’éprouvette Sy (épaisseur initiale ¢ x largeur initiale sans entaille w)
et par la hauteur initiale hg & effort nul, afin de s’affranchir des petites différences de géométries
entre échantillons. Pour des éprouvettes sans entaille, I’effort normalisé donne la contrainte pour
une sollicitation en cisaillement pur, si I’on néglige les effets de bords (possible car le rapport lar-
geur sur hauteur de I’éprouvette est suffisamment grand). En revanche, pour les essais entaillés

1. Les conditions d’essais de la série 01, a savoir matériau vierge et éprouvette de cisaillement pur de taille
standard, coincident avec celles des essais précédents de la série VG_s1 (section 4.2.3). Les résultats de cette série
ont donc été repris pour la comparaison statistique des valeurs de A et Ge.
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FIGURE 5.2: Courbes de leffort normalisé en fonction de l'allongement global pour les
échantillons non entaillés. Les essais sens 1 sont représentés en trait plein et ceux
en sens 2 sont en pointillés.

cette quantité ne pourra plus étre rigoureusement considérée comme une contrainte a cause des
déformations locales fortement hétérogenes.

Pour des conditions de préchargement équivalentes, les réponses dans le sens 2, correspondant
a la direction de calandrage de la plaque, sont sensiblement plus raides, en raison de ’anisotropie
initiale relevée sur des éprouvette en traction uniaxiale (section 2.3.2). De ce fait, les essais
de fissuration en sens 1 et en sens 2 seront traités séparément. Par ailleurs, ’adoucissement
observé suite aux différentes précharges est plus prononcé sur les courbes ayant vu une précharge
proportionnelle que celles ayant vu une précharge transverse, coincidant avec les résultats énoncés
dans la littérature sur I’anisotropie induite (Merckel et al. (2012),Machado et al. (2012)). Ces
courbes servant de référence pour le calcul de la densité d’énergie en cisaillement pur, Wy, dans
la formule de Rivlin et Thomas (1953), nous pouvons d’ores et déja nous demander comment
cet adoucissement va se répercuter sur les propriétés de fissuration A. et G.

Les courbes effort normalisé en fonction de I’allongement global des essais de fissuration
sont représentées en Figure 5.3. Les différentes conditions de préchargement, vierge, transverse,
proportionnel, sont superposées sur les mémes figures, séparant les résultats sens 1 (Figure 5.3a)
et sens 2 (Figure 5.3b). Toutes les courbes ne sont pas représentées pour une meilleure lisibilité.

Tout d’abord, tous les autres parametres constants par ailleurs, deux échantillons avec
des tailles d’entaille initiale différentes présentent un comportement similaire a la variabilité
expérimentale prés. La taille d’entaille ne semble donc pas influencer les mécanismes ou gran-
deurs qui vont étre décrits dans la suite. C’est en particulier le cas des allongements a rupture
qui, pour chaque série, se sont montrés relativement constants, indépendamment des entailles
initiales. Cela permettra de les regrouper au sein d’'une méme série pour l'analyse statistique des
données.

Dans la partie montante de la courbe, correspondant a 'ouverture élastique de la fissure et
éventuellement a l'initiation d’une fissuration lente, une bonne reproductibilité des courbes est
obtenue pour des conditions (précharge, taille d’entaille) identiques. Par la suite, une certaine
variabilité expérimentale apparait sur la suite des courbes. Une différence de comportement a la
rupture est visible selon le sens de I’essai de fissuration. Pour le sens 1, la majorité des courbes
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FIGURE 5.3: Courbes typiques de l'effort normalisé en fonction de l’allongement global des
essais de fissuration pour les différentes conditions de préchargement. Les tailles
d’entaille sont de 40 ou 50 mm pour les essais préchargés et de 30 ou 40 mm pour
les essais vierges. (a) Sens 1. (b) Sens 2.

ont tendance a présenter une inflexion progressive a partir de la valeur maximale de F'/Sp, ce
qui leur confere un aspect arrondi. Ce comportement se retrouve également dans les essais de
la série 22. En revanche, les courbes correspondant aux essais 02 et 12 sont majoritairement
croissantes jusqu’a un allongement donné, auquel la rupture survient soudainement, donnant &
la courbe un aspect cassé avec une nette rupture de pente.

L’observation des trajectoires de fissuration révele également que la fissure reste rarement
parfaitement centrée au milieu de ’éprouvette. Deux principaux types de trajectoires peuvent
étre qualitativement distingués, et sont illustrés dans la Figure 5.4. Le premier type est caractérisé
par une propagation relativement droite, qui peut tout de méme présenter une légere déviation
par rapport a 'axe central. Les vidéos de ce genre de fissures montre une accélération progressive
de la pointe d’entaille jusqu’a atteindre la propagation critique. Le second type de trajectoire
peut étre qualifié de rotation de fissure en raison de l'inclinaison importante de la direction de
propagation, non sans rappeler les phénomeénes observés en SENT (sections 2.5.1 et 4.2.1). Lors
de la rotation, la propagation de la fissure semble ralentir jusqu’a ce que la rupture critique
ne survienne soudainement, avec une tendance a repartir dans la direction de ’entaille initiale,
formant un angle marqué dans la trajectoire. Bien qu’il soit difficile de définir une limite nette
entre ces deux sortes de trajectoires dans le spectre des trajectoires observées, les rotations
les plus séveres montrent une corrélation avec les courbes présentant les ruptures nettes. En
particulier, les séries 02 et 12 ont montré les plus fortes tendances a présenter des rotations de
fissure, alors que les quatre autres séries ont plutot eu tendance a propager droit ou avec une
déviation légere.

Avant de présenter les résultats des valeurs de A\. et GG. obtenues pour chaque série, re-
marquons que la formule de Rivlin et Thomas (1953) pour l'essai de cisaillement pur s’applique
théoriquement pour une fissure centrée ou tout du moins se propageant dans I’éprouvette perpen-
diculairement au sens de traction. Il est concevable qu'une légere déviation de la fissure implique
un biais dans l'estimation de G, obtenue par la formule. Cependant, parmi la multiplicité des
trajectoires plus ou moins droites, la constance relative des allongements a rupture obtenus incite
a intégrer ce biais au sein de la variabilité expérimentale. En revanche, 'application aux fissures
présentant une rotation sévere pourra étre remise en cause dans l'interprétation des résultats.
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Eprouvette 11

Eprouvette 22

FI1GURE 5.4: Exemples de trajectoires de fissuration sur des images précédant la rupture cri-
tique. L’entaille initiale est représentée en trait plein, la trajectoire de propagation
lente en pointillés courts verts, et la trajectoire de propagation critique en poin-
tillées larges jaunes. Haut : Trajectoire légerement déviée. (Eprouvette de la série
11.) Bas : Rotation de fissure. (Eprouvette de la série 12.)

Les valeurs de I'allongement a rupture A. et du taux de restitution d’énergie critique G, sont
présentées sous forme de boites & moustaches (voir Annexe A) dans la Figure 5.5. Les G, sont
estimés par la formule de Rivlin et Thomas (1953), en prenant W, comme la densité d’énergie
sous la courbe non entaillée de référence qui correspond a I'historique de préchargement considéré
(Figure 5.2).

Les résultats des essais en sens 1 sont d’abord analysés. Les valeurs de A, et celles des G,
doivent étre considérées simultanément car elles ne sont pas indépendantes, la seconde étant
déterminée a partir de la premiére. Alors que les graphes correspondant aux données des \. se
recouvrent en grande partie, avec des valeurs médianes proches et moins de 3% de différence
comparé a environ 64% de déformation, les boites données par les valeurs de G, sont nettement
dissociées. Le graphe de G, de la série 21 présente un recouvrement partiel avec les deux autres
séries, en particulier 11 : cela semble étre partiellement di & une plus grande dispersion, comme
indiqué par I’écart interquartile deux fois plus important que pour les autres séries. Cela découle
d’une constatation identique sur les A. associés.

En revanche, les boites pour 01 et 11 sont tres clairement dissociées, y compris en prenant
en compte les moustaches correspondant aux valeurs extrémes et avec des valeurs médianes
respectives de 21,5 et 17,5 mJ/mm? environ. Cette information, combinée & la proximité des
valeurs des A, associées, permet de conclure que pour ces essais, les allongements & rupture sont
indépendants de la précharge appliquée. A I'inverse, les valeurs des G, semblent en dépendre
significativement. En considérant que les valeurs de hg pour tous les essais sont identiques, ces
affirmations impliquent que les taux de restitution d’énergie critiques varient uniquement en
raison de l’adoucissement du matériau, ¢.e. du changement de comportement illustré par les
courbes de référence (Figure 5.2).

Enfin, ce résultat conforte aussi le choix précédent de considérer les légeres déviations de
fissures comme une source de variabilité expérimentale : bien que les fissures ne se propagent
pas toujours parfaitement droit, la dispersion sur les A, reste faible, relativement a l'effet de la
précharge percu sur la mesure du G.. Par rapport a 'effet de la précharge, les petites déviations
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FIGURE 5.5: (a) Allongements & rupture et (b) taux de restitution d’énergie pour les essais
de fissuration en sens 1. (c¢) Allongements & rupture et (d) taux de restitution
d’énergie pour les essais de fissuration en sens 2.

ont donc un impact faible sur les grandeurs caractéristiques de fissuration. Ainsi, la formule de
Rivlin et Thomas (1953), méme si nous sommes en dehors des hypotheses de sa conception,
fournit une approximation du G. pertinente.

L’influence de la précharge sur A. et GG, constitue le résultat majeur de cette premiére com-
paraison. Celui-ci sera confronté a divers historiques de chargement dans les parties suivantes.

Intéressons nous maintenant aux essais de fissuration dans le sens 2. La série 22 fournit des
valeurs d’allongements critiques A, majoritairement comprises entre 1,60 et 1,65, et une valeur
médiane proche de 1,63. Ces valeurs sont trés proches de celles obtenues dans le sens 1. En
revanche, la série 02 fournit des valeurs bien plus dispersées et une valeur médiane plus élevée
d’environ 1,67. La série 12, quant a elle, présente moins de dispersion mais une valeur médiane
plus grande a 1,70.

Cette ressemblance entre le comportement observé pour la série 22 et celui des séries dans le
sens 1 (alors que les séries 02 et 12 présentent des différences) est a mettre en relation avec les as-
pects des courbes mesurées ainsi que les trajectoires de fissuration décrits auparavant. La Figure
5.3b met en évidence le fait que les éprouvettes subissant une rupture soudaine présentent un
allongement a rupture critique plus élevé. Or, les courbes présentant une rupture franche, prin-
cipalement présentes dans les séries 02 et 12, ont été associées aux rotations de fissures séveres.
Ce phénomene de rotation parait donc globalement retarder la fissuration critique. Concernant
les valeurs de G, calculées pour la série 22, qui présente des trajectoires de fissuration similaires
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a celles des essais en sens 1, la formule de Rivlin et Thomas (1953) fournit une estimation de
G.. Les valeurs obtenues pour cette précharge proportionnelle, de valeur médiane 17,5 mJ /mm?,
se rapprochent fortement des résultats pour le préchargement analogue dans les essais en sens
1. Pour les deux autres séries 02 et 12, les valeurs de GG, estimées montrent des tendances plus
élevées que les valeurs obtenues pour les préchargements analogues en sens 1.

Cependant, ces valeurs doivent étre interprétées avec précaution : comme énoncé aupara-
vant, la formule de Rivlin et Thomas (1953) peut étre remise en cause dans le cas d’une rotation
importante de la fissure et les valeurs obtenues peuvent fournir une estimation erronée du G..
Alors, les valeurs plus élevées obtenues dans le sens 2 ne mesurent plus simplement une propriété
matériau mais traduisent des allongements a rupture plus élevés, illustrant ainsi une augmen-
tation artificielle de la résistance globale a la fissuration critique pour des raisons structurales.
Enfin, le retardement & la fissuration critique dues aux rotations suggere qu’en raison de 'incli-
naison de la fissure par rapport a la direction de traction, il est possible que la pointe d’entaille
soit soumise & des contraintes locales moins séveres que si elle propageait droit.

D’autre part, le comportement différent entre la fissuration des essais de la série 22 et de
ceux des séries 02 et 12 pose la question de effet de la précharge. Les allongements a rupture
obtenus fournissent peut-étre un élément de réponse : les valeurs de A, obtenus pour la série 12
donnent la médiane la plus élevée, mais présentent également une dispersion plus faible que la
série 02, suggérant une tendance aux rotations de fissure plus élevée que le matériau vierge. Si
cette hypothese est vraie, alors les résultats obtenus montrent qu'une précharge dans la direction
2 réduirait la tendance a voir des rotations, alors qu'une précharge sens 1 la renforcerait. Cela
poserait alors en particulier la question d’un éventuel lien avec ’anisotropie initiale du matériau.
Pour répondre définitivement a ces interrogations, il faudrait multiplier les essais dans chacune
des conditions pour évaluer la répétabilité, ce qui ne sera pas réalisé dans le contexte de cette
these.

Finalement, les difficultés d’interprétation des résultats en sens 2, provenant d’une tendance
a montrer des rotations de fissures selon les précharges considérées, ont poussé au choix de
réaliser tous les essais qui suivront dans le sens 1 uniquement. Différentes précharges sont donc
considérées pour évaluer I’hypothese de I'indépendance au chargement de A.. Par ailleurs, comme
les essais sens 2 seront exclus par la suite, les séries 01, 21, et 11 seront respectivement renommeées
“Vierge”, “200%_L” et “200%]||” respectivement, dans une intention de clarté.

5.1.2 Effet de préchargements complexes

Les historiques de préchargement plus complexes et a caractére multiaxiaux sont désormais
considérés. Premierement, il a été question d’évaluer ’effet d’un préchargement de compression
sur la fissuration.

Pour ce faire, sept plaques MA ont été comprimées suivant le protocole présenté dans la
section 2.4.2. Cette compression de -40% de déformation dans le sens transverse au plan de
la plaque revient, sous hypothese d’incompressibilité et en négligeant ’anisotropie initiale, a
une déformation equibiaxiale dans le plan de 30% environ. La série d’essais correspondant sera
dénommée série CP. Deuxiemement, un endommagement en traction a caractere multiaxial a
été réalisé, suivant le protocole décrit en section 2.4.1, par deux tractions uniaxiales perpendicu-
laires successives a 200% de déformation. Cette précharge sera appelée “précharge biaxiale” par
la suite par abus de langage. En effet, bien que les deux directions transverses aient été étirées
successivement jusqu’au méme allongement, les autres directions du plan n’ont pas été endom-

125



5.1. Effet d’'un préchargement : Résultats expérimentaux

magées de la méme maniere, alors qu’une vraie précharge en sollicitation équibiaxiale verrait un
endommagement identique dans toutes les directions du plan. La série d’essais correspondant
sera notée PB.

Suivant le méme protocole que pour les essais précédents, des éprouvettes de cisaillement pur
de dimensions standard ont été découpées dans les plaques préchargées apres un temps de repos
d’au moins 24 heures. Trois essais sans entaille ont permis de caractériser le matériau préchargé
et 10 essais de fissuration ont été réalisés avec des tailles d’entaille initiale de 40 ou 50 mm.
Afin de rendre bien compte de I’adoucissement induit par les préchargements, les essais seront
comparés aux essais vierges et 200%|| du paragraphe précédent.

3.0

—— Vierge 1.44 Vierge
cp cp N
2.59 _— 200%| 1.2 200% | \
L il - PB e
S 2.0 1.0

.81
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FIGURE 5.6: Courbes de l’effort normalisé en fonction de l'allongement global selon différents
chargements complexes. Toutes les tailles d’entaille initiale sont de 40 mm. (a)
Courbes de référence sur éprouvette non entaillée. (b) Courbes des essais de fis-
suration.

La Figure 5.6a présente les courbes effort-déplacement normalisés obtenues pour les échantil-
lons non entaillés. Malgré le haut niveau d’effort en compression vu par les plaques (200 kN),
I’adoucissement obtenu est négligeable. Cela est peut étre du au faible niveau de déformation
biaxial vu par la plaque, mais dans ce cas un adoucissement aux petites déformations serait
attendu. Il est également possible qu’en raison du frottement entre la plaque et les plateaux de
compression les plaques aient subi des déformations transverses plus faibles que celles prévues
théoriquement. Quant a la précharge biaxiale, I’accommodation observée est proche de celle de
la série 200%]|, en étant légerement plus prononcée. Ce résultat est cohérent avec le résultats
précédent de la Figure 5.2 ot 'on a pu observer l'effet d’une précharge dans chaque direction.
La précharge dans le sens proportionnel est la principale contribution a ’adoucissement, et la
précharge dans la seconde direction endommage davantage certaines directions, adoucissant un
peu plus le comportement dans la direction de traction considérée.

Les courbes de fissuration, présentées en Figure 5.6b, montrent les mémes caractéristiques
que celles de la Figure 5.3a, pour les essais de fissuration en sens 1. Les trajectoires de fissuration
observées sont tres droites ou avec une légere déviation, permettant I’application de la formule
de Rivlin et Thomas (1953). Les allongements a rupture critiques A et G, correspondant sont
interprétés de la méme maniere que pour les essais précédents. Les valeurs sont représentées par
les boites & moustache dans les Figures 5.7a et 5.7b.

La série CP, qui montre un adoucissement négligeable, fournit des résultats quasiment iden-
tiques a la série vierge, renforcant les résultats précédents sans toutefois apporter d’informations
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FI1GURE 5.7: Effet de préchargements complexes sur la fissuration du SBR chargé a 50 phr
de noir de carbone : (a) Allongements a rupture critique. (b) taux de restitution
d’énergie critique.

nouvelles. Il est intéressant de noter que la compression dans le sens transverse au plan n’a
aucun d’impact sur la fissuration dans le plan, au niveau de compression étudié (9,9 MPa). De
la méme fagon, la série PB présente un adoucissement proche de la série 200%||, et les valeurs
obtenues sont confondues avec les valeurs précédentes, en montrant une dispersion un peu plus
faible. Dans ce cas, la comparaison des valeurs de \. et de G. apporte un résultat analogue a
celui vu pour les précharges uniaxiales : les allongements a rupture obtenus sont indépendants de
I’historique de chargement, et les taux de restitution d’énergie critique montrent en revanche une
dépendance directe. L’hypothése formulée précédemment dans le cadre de précharges uniaxiales
est donc également valable dans le cadre d’une précharge plus complexe, a caractere multiaxial.

5.1.3 Effet de l’intensité de la précharge

L’effet de l'intensité de la précharge a été évalué sur des précharges uniaxiales proportion-
nelles. En raison de la difficulté a précharger des plaques a un niveau de déformation supérieur
a 200% sans avoir de glissement dans les mors, un niveau plus faible, 100% de déformation, a
été adopté. Pour le reste, le protocole a été réalisé de maniere identique a celui décrit pour la
série 200%|, avec le méme nombre d’éprouvettes (3 non entaillées et 10 essais de fissuration) et
des tailles d’entaille initiale identiques (40 mm et 50 mm). Cette série sera noté 100%).

Les résultats, présentés dans la Figure 5.9, valident & nouveau les résultats précédents, sans
apporter d’information nouvelle. De méme que pour les essais de la série PB, les trajectoires
de fissuration observées sont tres droites ou avec de petites déviations. De plus, les réponses
mesurées pendant les essais de fissuration sont a nouveau similaires a celles de la Figure 5.3a
et ne seront pas présentées. Le comportement du matériau préchargé a 100% se trouve entre
ceux du matériau vierge et du matériau préchargé a 200%, et les allongements & rupture sont
de nouveaux trouvés tres proches, relativement a I’écart obtenu sur les G.. A noter que cette
nouvelle série d’essais a présenté une dispersion expérimentale plus faible que celle obtenue sur
les essais précédents, permettant de bien distinguer les valeurs obtenues pour le G. entre les
différentes séries. La bonne reproductibilité de cette série ne trouve pas d’explication évidente :
le niveau de précharge plus faible, permettant une accommodation mieux controlée que dans
le cas des essais & 200%, pourrait expliquer une dispersion plus faible dans ce cas, mais cette
hypothese ne justifie pas ’amélioration par rapport aux essais vierges.
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FIGURE 5.8: Courbes de leffort normalisé en fonction de l’allongement global pour les
échantillons non entaillés. Effet d’intensité de la précharge.
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FI1GURE 5.9: Effet d’intensité de la précharge sur la fissuration du SBR chargé a 50 phr de noir
de carbone : (a) Allongements & rupture critique. (b) taux de restitution d’énergie
critique.
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5.1.4 Conclusion de la campagne expérimentale

L’ensemble des valeurs obtenues pour A, et G, selon les différents historiques de chargement
considérés sont représentées sur les Figures 5.10a et 5.10b respectivement. Les valeurs détaillées

des médianes et écarts interquartiles sont reportées dans le Tableau 5.1.

TABLEAU 5.1: Valeurs médianes et écarts interquartiles (EI) des valeurs de A (sans unité) et
G. (mJ/mm?) obtenues pour chaque série d’essais.

Série Vierge CP  200%L 100%| 200%| PB
A\ Médiane 1.64 1.65 1.64 1.66 1.62  1.63
¢ El 0.04  0.03 0.08 0.01 0.05  0.02
G Médiane 21.6  21.5 19.1 19.5 172 16.8
“ EI 1.69 170 3.70 0.38 1.88  0.61
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FI1GURE 5.10: Comparaison de ’ensemble des séries d’essais de fissuration sur le SBR chargé
(a) Allongements & rupture critiques. (b) taux de restitution d’énergie critique.
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L’ensemble des essais réalisés mettent en évidence que 'allongement & rupture critique est
indépendant de I'historique de chargement du matériau, bien que cette valeur dépend de la
géométrie (cf. 4.2.3). On note en revanche la dépendance de G, par rapport a I’historique des
chargements, ce qui découle du résultat précédent si l’effet Mullins est considéré comme un
adoucissement du matériau. Ceci est problématique pour la prédiction de la fissuration d’un tel
matériau. En effet, dans le cas d’un matériau vierge ou ayant subi un préchargement homogene
connu, la connaissance du G, correspondant suffit a prévoir la fissuration critique du matériau.
La prédiction de cette quantité, a ’aide d’'un modele de comportement du matériau prenant
en compte l'effet Mullins, permettrait alors de prévoir la fissuration quel que soit I'historique
de chargement. Cependant, ce résultat ne s’applique qu’a des préchargements homogenes, et
n’est pas évident dans le cas d’une géométrie différente du cisaillement pur ot A\. peut dépendre
de la longueur d’entaille. Par ailleurs, pour une hauteur initiale fixée, I'indépendance de A, en
cisaillement pur pose la question de I'existence d’une propriété matériau, elle aussi indépendante
de la précharge, qui puisse justifier cette invariance malgré la dépendance de A. a la hauteur
initiale.

Cette différence entre déformation a rupture et taux de restitution d’énergie critique est
treés intéressante (du point de vue de l'expérimentateur) car elle montre un résultat différent
de la précharge sur la résistance du matériau a la fissuration, selon les conditions aux limites
considérées. En effet, pour un chargement a déformation imposée (conditions de type Dirichlet),
la rupture critique arrivera au méme niveau de déformation quel que soit I'historique de char-
gement. En revanche, si 'on consideére un chargement & contrainte imposée (conditions de type
Neumann), alors un préchargement induira une fissure a un niveau de contrainte plus faible.
D’autre part, les résultats posent la question, lors d’un chargement de fatigue, de 'effet d’un
événement induisant un niveau de déformation plus élevé que pour le chargement cyclique.

La prise en compte de ’anisotropie induite par 'effet Mullins apporte une complexité supplé-
mentaire. En effet, nous avons montré que suite a une précharge uniaxiale, ’allongement &
rupture critique A, est inchangé dans les deux directions parallele et transverse a la précharge.
En revanche, G, est modifié par ’adoucissement du matériau de maniere différente dans ces deux
directions. Par conséquent, lorsqu’elles sont soumises a des sollicitation a énergie comparable, une
fissure dans le sens transverse a la direction de précharge va se propager plus tot qu’une fissure
parallele a la précharge. Ce constat suggere que le matériau rendu mécaniquement anisotrope
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par effet Mullins va également voir ses propriétés de fissuration dépendre des directions.

Enfin, l'effet Mullins modifie les propriétés de matériau et lors de son activation, une partie
de V’énergie fournie est dissipée. Or le taux de restitution d’énergie G, défini dans la section
1.4.2, repose sur I'analyse d’'un matériau parfaitement élastique. Cette dissipation doit étre
prise en compte dans les bilans énergétiques. Est-il possible d’exhiber une quantité énergétique
indépendante du préchargement, qui puisse justifier l'invariance des allongements a rupture
obtenus ? Cette prise en compte de la dissipation causée par I'effet Mullins est explorée dans ce
qui suit afin de répondre a ces interrogations.

5.2 Prise en compte de la dissipation Mullins dans le bilan
énergétique

5.2.1 Analyse de la fissuration d’un matériau dissipatif suivant I’approche de
Griffith

Les résultats des essais montrent une dépendance des valeurs de GG, calculées par la formule
de Rivlin et Thomas (1953) & l'intensité et a la multiaxialité du pré-chargement. Bien qu'il ait
été vérifié que le G constitue un critere pertinent pour le matériau vierge, la théorie développée
pour introduire cette grandeur, ainsi que les formules de Rivlin et Thomas (1953) ont été établies
dans le cadre théorique d’un matériau au comportement (hyper)élastique en dehors de la pointe
de fissure éventuellement. De ce fait, I'utilisation et méme la signification de cette grandeur sur
des matériaux dissipatifs est discutable. Peut-on anticiper la chute de la valeur du GG, mesurée
sur les éprouvettes préchargées ? La formule de Rivlin et Thomas (1953) définie pour I'essai de
cisaillement pur s’applique-t-elle toujours ?

Afin de répondre & ces questions, I’analyse théorique considérant un matériau capable de
dissiper de ’énergie par effet Mullins est proposée. Pour éviter de complexifier le probleme,
nous supposerons qu’il s’agit de la seule source de dissipation d’énergie pour ce matériau (hors
fissuration). De la méme maniére que pour 'analyse de Griffith sur le matériau élastique (sec-
tion 1.4.2), la fissuration d’un échantillon quelconque d’épaisseur ¢ comportant une entaille de
longueur a est étudiée. Pour le moment, cet échantillon est supposé vierge de tout historique de
chargement. Le scénario et les étapes considérés pour le probleme sont inchangés, pour rappel :

@ Chargement de I’échantillon jusqu’a un déplacement global L.. On suppose que I’échantil-
lon ne fait que se déformer, la fissure ne se propage pas.

@ A un déplacement global donné L., la fissure se propage d’une petite distance da attei-
gnant une longueur totale a 4+ da. Une certaine quantité d’énergie est consommée pour
I’avancement de la fissure.

@ Déchargement de I’éprouvette. L’énergie de déformation élastique contenue dans I’éprou-
vette apres propagation est entierement restituée.

Désormais, lorsque ’échantillon est déformé jusqu’au déplacement global L., une partie du
travail apporté est stockée sous forme d’énergie de déformation élastique tandis que le reste
est dissipé en raison de l'effet Mullins. Les deux configurations, définies respectivement par
une entaille de longueur a et de longueur a + da, sont dissociées. On considere dans chaque
cas le travail qui doit étre apporté ainsi que 1’énergie stockée de maniere élastique, qui sont
associés a une déformation globale définie par le déplacement global L.. Les comportements
hystérétiques correspondants sont représentés sur la Figure 5.11. Dans chaque cas, la courbe en
traits pleins représente I’éventuelle courbe de comportement qui serait mesurée pendant la charge
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jusqu’a L., alors que la courbe en pointillés donne la courbe de décharge correspondante. Afin
de mieux décrire les quantités énergétiques qui peuvent étre associées visuellement & certaines
aires représentées sur les graphes, chaque région délimitée par des courbes ou axes du graphe
est numérotée de 1 a 5.

FIGURE 5.11: Extension de la théorie de Griffith en prenant en compte une dissipation
énergétique (a) Focalisation sur les travaux externes regus (Courbes de charge)
(b) Focalisation sur les énergies ¢lastiques stockées (Courbes de décharge)

En particulier, la quantité de travail nécessaire Ug,i(a) a fournir & la configuration a pour
la déformer jusqu’a L. est mesurable comme l'intégrale sous la courbe force-déplacement et est
représentée sur la Figure 5.11 par la zone globale (14-24-3+44+5). Pour la configuration a + da,
la quantité analogue Ueyi(a + da) est également donnée par l'aire sous la courbe associée, soit la
région 3+4+5. On remarque que la comparaison de ces deux courbes de charges et des travaux
extérieurs associés fournit une variation en énergie 0U.,; qui est analogue & celle introduite dans
le cas élastique de la section 1.4.2, illustré par la similarité entre les graphes 1.9 et 5.11a lorsque
les hystéreses ne sont pas prises en compte. Le bilan énergétique correspondant s’écrit :

Uent(a+ da) — Upgy(a) = 6Uppy 6. (344+5)—(1+2+3+4+5)=—(1+2). (5.1)

Cependant, le matériau considéré étant dissipatif, une perte énergétique due a 'effet Mullins
doit étre prise en compte lors de la charge de I’éprouvette a 1’étape @ Cette perte peut étre
vue comme la dissipation Uy;ss(a) vue par la configuration a lors de sa charge, correspondant
donc a I’hystérese (1+3) dans la Figure 5.11b, et 1’énergie élastique Ugqs(a) associée est illustrée
par la région (244+5) sous la courbe de décharge en pointillés. Comme 1’étape suppose que
la fissure ne se propage pas tant que le déplacement est inférieur a L., cette énergie correspond
alors exactement a ’énergie stockée élastiquement par I’éprouvette avant que la fissure n’avance.
En outre, Uy;ss(a) quantifie énergie qui est dissipée par la matiére avant méme qu’une avancée
de la fissure ne soit considérée. Le bilan énergétique pour ’étape @ s’écrit :
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Uezt(a) = Ugiss(a) + Uelas(a) ie. (1+2+3+4+5)=(1+3)+(2+4+5). (5.2)

Lorsque la fissure se propage de da, la géométrie de ’éprouvette bascule de la configuration a
a la configuration a+ da, et Iénergie élastique stockée varie de Uggs(a) & Ugjqs(a+ da) suivant le
raisonnement de Griffith. Cette derniere quantité énergétique est en particulier reconnue comme
I’énergie qui sera rendue par 1’éprouvette lors de I'étape @, et est représentée dans le graphe
5.11b comme aire sous la courbe de décharge pour la configuration a + da, i.e. la région (5).
En introduisant la variation d’énergie élastique stockée dU,;,s, I’équilibre énergétique pour les

étapes @ et @ est donné par :

Uelas(a + da) — Ugjgs(a) = 0Ucpqs ie. (5) = (2+4+45) = —(2+4). (5.3)

Comme dans le cas parfaitement élastique, la variation d’énergie stockée est consommeée par
I’avancée de fissure durant la phase @ Le bilan énergétique global du scénario @, @, @
considéré peut s’écrire en combinant les deux bilans précédents (5.2) et (5.3) :

Ueat(a) = Ugiss(a) + Ugras(a+da)+0Ugqs  ie. (1+243+4+5) = (1+3)+(5)+(2+4). (5.4)

Alors que le bilan du probleme dans le cas élastique conduisait naturellement & la définition
du taux de restitution d’énergie (Eq. 1.29, section 1.4.2), vu comme la variation d’énergie avec
I’augmentation des surfaces libres créées par l'avancée de fissure, dans le cas présent le bilan
global mélange des quantités énergétique variées (travail, énergie dissipée, énergie stockée) qui
peuvent étre relatives a I'une ou 'autre configuration a ou a+da. Ce bilan complexe n’invite donc
pas directement a l'extraction d’un parametre unique caractérisant la propagation de fissure,
mais deux quantités analogues au taux de restitution d’énergie critique peuvent étre dérivées de
(5.1) et (5.3), considérant la variation du travail extérieur d’une part, et de I’énergie élastique
d’autre part :

1 aUe:):t
Ge = t Oa lr=r. (5:5)
“ 10U,
x_+ elas
Ge = t Oa lr=L. (56)

Ces deux quantités, introduites dans Qi et al. (2018)2 & travers une approche thermody-
namiquement fondée, sont relativement complémentaires comme I'argumentent les auteurs de
cette étude. En effet, G. quantifie I'énergie externe devant étre apportée pour entrainer une
croissance de la fissure et peut ainsi étre vue comme décrivant la résistance totale a la fissura-
tion du matériau. En revanche, G est relié a la variation d’énergie stockée qui, comme expliqué
précédemment, est interprétée comme l’énergie physiquement consommée par la fissure lors-
qu’elle se propage. G} serait ainsi plutot relié aux mécanismes physiques permettant a la fissure

2. Les notations choisies ici pour G. et G sont interverties par rapport & celles adoptées dans 1’étude de Qi et
co-auteurs. Ce choix a été fait car G., défini par (5.5), est facilement quantifiable expérimentalement via I’étude
des courbes de premiere charge et c’est en particulier cette quantité qui sera calculée si 'on applique directement
le raisonnement de Rivlin et Thomas (1953) en négligeant la dissipation (cf. section 5.2.2 pour plus de détails.).
La détermination de G, en revanche, demande le travail supplémentaire de devoir déterminer ’énergie élastique
stockée lors de la déformation jusqu’a Le.
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d’avancer. A noter que les deux quantités G. et G} different par l'inclusion ou l’exclusion de
la perte d’énergie par effet Mullins qui se produit durant 1’étape @, qui peut alors étre vue
comme une contribution supplémentaire a la résistance du matériau contre la propagation de
fissures.

Nous avons considéré au début du raisonnement précédent que I’échantillon étudié était ini-
tialement vierge, et que l'effet Mullins était donc activé des la premiere charge. Cependant, le
raisonnement développé s’applique encore lorsque le matériau a subi un historique de charge-
ment, en remplacant les courbes de charge et décharge considérées dans la Figure 5.11 pour tenir
compte de cet historique. Dans le cas particulier ou une précharge serait suffisamment grande,
de sorte que 'effet Mullins soit presque entierement consommé dans le volume de ’éprouvette
(a Pexception possible d’une petite zone en pointe de fissure), i.e. le matériau est élastique
jusqu'a L = L.. Alors, la dissipation par effet Mullins est négligée et le travail fourni pour
déformer I’éprouvette jusqu’a L. est entierement stocké sous forme d’énergie élastique, condui-
sant a ’égalité G. = G.. Notons que, comme pour le cas élastique, les taux de restitution non
critiques G et G* peuvent également étre introduits par (5.5) et (5.6) sans fixer la valeur de
L. Alors, G. et G} sont vus comme des grandeurs caractérisant le matériau, alors que G et G*
constituent des quantités mécaniques décrivant I'intensité de la sollicitation de la fissure. Dans
ce cas, le critere de propagation critique s’écrit G = G. et G* = G Intéressons nous désormais
a I'extension de ce raisonnement, prenant en compte la dissipation due a I'effet Mullins, dans le
cas des essais de cisaillement pur.

5.2.2 Application au cisaillement pur : Approche de Rivlin et Thomas

L’éprouvette de cisaillement pur, représentée dans la Figure 1.11 (Chapitre 1), est & nouveau
étudiée en considérant cette fois-ci un matériau capable de dissiper par effet Mullins. Le schéma
correspondant est reproduit en Figure 5.12 pour faciliter la lecture de cette partie. Dans un
premier temps, le matériau sera supposé vierge. Les régions caractéristiques sont indiquées par
les mémes notations que précédemment. Pour rappel, la région A est libre de charge, C est la
région complexe affectée par la pointe de fissure, B est en état de cisaillement pur et D est
affectée par des effets des bords. De plus, lors de la propagation, B cede un volume matériel C’
aC,et Ccede A’ & A.

t I 1
N C A
|- I
B 1 C A
D | |
ho : da E
Effets d : Régi int ai Régi
ets de e €gion en pointe égion
I t
bords Clsaillement pur I de fissure I libre

w

FI1GURE 5.12: Représentation de l'essai de fissuration sur une éprouvette de cisaillement pur
avec une taille d’entaille initiale a. La longueur additionnelle de l’entaille lors-
qu’elle s’est propagée est notée da. Les différentes régions sont décrites dans le
texte.

L’hypothese de I'invariance de la région C est toujours formulée. Cependant, comme discuté
par Long et Hui (2016), cette condition pourrait par exemple étre fausse dans le cas d’une fissure
qui commence a peine & propager dans le matériau vierge. En effet, 'accommodation de la région
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FI1GURE 5.13: Ilustration d’'un cycle charge-décharge en cisaillement pur d’'un matériau
présentant de l'effet Mullins. Les densités d’énergie élastique stockée et dis-

sipée correspondent aux aires sous la courbe de décharge et aire de ’hystérese
mécanique respectivement.

C pourrait présenter une étape transitoire lors de laquelle elle évoluerait avec 'avancée de fissure,
avant d’atteindre un certain état stationnaire lors de la propagation.

Supposons donc étre dans un tel état de propagation, a un niveau d’étirement global donné
A Premierement I’énergie mécanique totale, équivalente au travail externe regu, est considérée.
La théorie de Rivlin et Thomas (1953) pour le cisaillement pur s’applique toujours grace a
I’hypotheése de linvariance de la région C, lorsque la fissure propage d’une longueur da. Le
relachement de la région A’ permet a nouveau de considérer la variation d’énergie totale en
s’'intéressant particulierement a la région C’, lorsque le volume de matiére correspondant est
transmis de B & C : dUgyt = 0Uert(C' € B) = Wh(Ae).t.ho.da avec Wy la densité d’énergie
mécanique totale de la région B qui est sollicitée en cisaillement pur. De la méme maniere,
le bilan énergétique appliqué a 1’énergie élastique stockée donne aussi la variation d’énergie
élastique comme 1’énergie stockée dans le volume matériel défini par C’ menant a : dUgus =
Uelas(C' € B) = ¥(\.).t.hg.da avec ¥ la densité d’énergie élastique en cisaillement pur. Ces
deux variations énergétiques conduisent a des formules analogues a celles de Rivlin et Thomas
(1953), permettant d’estimer les taux de restitution d’énergie critiques pour chaque échantillon :

G = Wole).ho (5.7)

et

G* = U(\,).ho. (5.8)

C

La Figure 5.13 schématise le comportement a la charge (en trait plein) ainsi qu’a la décharge
(en traits pointillés) d’un échantillon vierge du matériau considéré soumis a un état de cisaille-
ment pur jusqu’'a 'allongement global A.. La densité d’énergie élastique V¥ se lit sur le graphe
comme ’aire sous la courbe de décharge, qui dépend du niveau de déformation maximal .. La
densité d’énergie dissipée Uy correspondante peut également se lire sur la figure, comme 'aire
de la boucle d’hystérese, de méme pour la densité énergie mécanique totale Wy en tant qu’aire
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sous la courbe de charge, et 'on a bien Wy = Uy + V. Expérimentalement, Wy(\;:) et W(\.)
peuvent étre estimées en effectuant un simple cycle charge-décharge jusqu’a l'allongement \. sur
une éprouvette en cisaillement pur.

Une fois de plus, ce raisonnement développé au départ pour une éprouvette initialement
vierge, peut aussi étre étendu au cas ou le matériau a subi un historique de chargement, au
cout de la modification des fonctions donnant les densités d’énergies Wy et W par les fonctions
équivalentes dépendantes des étirements maximaux vus lors de cet historique. Dorénavant, les
notations Wy, ¥ et Uy seront utilisées librement en prenant en compte ’historique considéré dans
le contexte. Dans le cas particulier d’une précharge suffisamment grande qui rendrait le matériau
élastique dans la région en cisaillement pur jusqu’a I’étirement A., la zone correspondante B et
plus particulierement C’ n’aura pas dissipé d’énergie avant la propagation, et dans ce cas les
fonctions Wy et ¥ coincident pour les niveaux d’étirement considérés.

Dans le cas ou il y a effectivement présence de dissipation dans la zone B (typiquement
pour une éprouvette vierge ou qui a subi une précharge faible), la fonction ¥, qui donne la
densité d’énergie stockée, dépend de 'allongement maximal A.. Cela induit que cette fonction
doit étre déterminée en connaissant la valeur de cet étirement a priori. A I'inverse, la fonction
homologue Wy, pour I'énergie mécanique, est indépendante de A.. Cette derniere peut donc étre
d’abord estimée par un simple essai monotone, puis évaluée a 1’étirement critique a posteriori.
Expérimentalement, ceci traduit le fait que pour un historique de chargement donné, G, peut
étre calculé a I’aide de la connaissance de W, préalablement déterminée a partir d’un seul essai,
et des valeurs des allongements a rupture obtenus lors d’essais de fissuration. Au contraire, pour
obtenir G} il faudrait d’abord effectuer un essai de fissuration pour déterminer la valeur de A, et
effectuer par la suite un cycle charge-décharge a cet étirement, sur un échantillon non entaillé.

Afin d’éviter une telle procédure pour déterminer les valeurs de G}, le modele constitutif
présenté dans le chapitre 1 est employé pour modéliser le comportement du matériau, prenant
en compte son endommagement. Etant donné le caractére isotrope d’un tel modele, seules les
précharges proportionnelles seront désormais retenues.

5.3 Calcul théorique de G} a I’aide d’une loi de comportement

Le modele Néo-Hookéen avec endommagement, présenté dans la section 1.3.3, est adopté
pour modéliser simplement ’accommodation vue par le SBR chargé dans les essais présentés au
début du chapitre. Ce modele isotrope ne permet pas de modéliser tous les effets d’endomma-
gement observés expérimentalement, et les trois parametres du modele p, o et 8 sont ajustés a
partir des courbes de référence correspondant au matériau vierge ainsi qu’au matériau préchargé
uniaxialement a 100% de déformation, et & 200% de déformation (Figure 5.9a). Les valeurs ob-
tenues pour ces parametres sont u=2,17 MPa, a=0,40 et 8=0,32. La Figure 5.14 présente la
comparaison entre les données expérimentales et le comportement prévu par le modele avec les
parametres ajustés.

Les étirements a rupture de chaque essai de fissuration sont alors repris pour calculer Wy(A.)
et U(\;) al'aide du modele. L’expression de ¥ est directement donnée par le modele (Eq. 1.9).
La densité d’énergie mécanique Wy est complexe a obtenir dans le cas général, cependant parmi
les trois cas étudiés se trouve d’une part le matériau vierge, pour lequel I’expression de W) est
connue (Eq. 1.20). D’autre part, les deux précharges étudiées sont suffisamment grandes pour
que 'endommagement D du modele ne varie pas avant la rupture a A. : dans ce cas Wy=V. Les
valeurs de G, et G prévues par le modele sont alors calculées grace a (5.7) et (5.8).
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FIGURE 5.14: Comportement en cisaillement pur prévu par le modele Néo-Hookéen avec en-
dommagement pour le matériau vierge, ou ayant subi une précharge en traction
uniaxiale & 100% ou 200% de déformation. Les données expérimentale utilisées
pour I'ajustement des parametres sont représentées par les symboles.

G. expérimental

G, modele

—— G/ madele

26 ]
24 o
22 1
£ - -
520_ %

E ;]
O
16
14
/]
S
N

FIGURE 5.15: Valeurs de G, (en vert) et G% (en rouge) obtenues

a partir des énergies

estimées par le modele. Les résultats sont comparés aux valeurs obtenues
expérimentalement, représentées en pointillés.

Les résultats sont présentés sous forme de boites a moustaches sur la Figure 5.15. Tout
d’abord, les valeurs de G, sont bien estimées pour les essais des séries Vierge et 100%. Les

valeurs de la série 200% sont un peu sous-estimés en raison de I'imprécision du modele :

comportement prévu dans ce cas sous-estime les données expérimentales pour les déformations
inférieures a 50% environ (Figure 5.14). Nous éviterons alors de comparer les valeurs absolues
expérimentales et modélisées pour éviter ce biais. Le modele reproduit néanmoins les tendances

observées et 'effet de ’adoucissement.

Pour le matériau vierge, la dissipation par effet Mullins entre en jeu et G, est plus faible que
G.. Malgré cette écart, les valeurs de G; sont différentes pour les trois conditions. En particulier,
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dans les deux cas préchargés, des valeurs de GG, différentes avaient été obtenues, et les précharges
sont suffisamment grandes pour que Wy=V¥, et donc G;=G, dans les deux cas. Il s’ensuit que
les valeurs de G sont également différentes. Ainsi, de méme que pour le G, les valeurs du
G} sont également dépendantes de l'effet de la précharge. Par ailleurs, ce résultat pouvait étre
prévu au vu de Pexpression de la formule de Rivlin modifiée (Eq. (5.8)) combinée au résultat de
I'invariance de A. sur I'historique de chargement pour une géométrie fixée. G varie directement
suivant la dépendance de ¥ a I'historique de chargement lorsque la précharge est suffisamment
grande. Ceci traduit donc une dépendance au préchargement de I’énergie dissipée par la fissure
lorsqu’elle grandit.

Ces résultats montrent qu’il semble possible de prévoir la fissuration du matériau lorsqu’il est
préchargé a partir de la connaissance d’un allongement a rupture et d’une loi de comportement
capable de bien modéliser I’adoucissement par effet Mullins. Cependant, ceci n’est valable que
dans le cas trés limité d’un préchargement homogene. Par ailleurs, I'anisotropie induite par
certains type de préchargements pose également le probléme des valeurs de G (et éventuellement
de G?) différentes selon les directions. De tels critéres se montrent donc insuffisants pour prédire
la fissuration d’'un matériau non vierge dans le cas général.

D’autre part, des criteres énergétiques établis sur G, ou G ne justifieraient pas le fait que
les allongements a rupture aient toujours été obtenus identiques, quel que soit le préchargement,
pour une géométrie donnée. L’effet de I’historique de chargement sur la valeur de G}, donc sur
I’énergie dissipée par la fissure qui se propage, pose la question d’une dissipation additionnelle
causée par l'effet Mullins lorsque la fissure avance. Cette idée est explorée dans la section qui
suit.

5.4 Prise en compte d’une dissipation Mullins pendant la fissu-
ration

La quantité G, évalue ’énergie consommée lors de la fissuration. Cette quantité est différente
de G. qui prend en compte les dissipations éventuelles lors de la mise en charge. La grandeur
GCIl est introduite pour quantifier 'effet de cette dissipation sur le taux de restitution d’énergie,
et sera définie par :

Gi=aG.-aG:. (5.9)

En particulier, dans le cas du cisaillement pur en combinant les formules (5.7) et (5.8), G
quantifie I’énergie dissipée dans la zone en cisaillement pur, et s’exprime comme :

Gl = (Wo()\c) - \I'()\C)).ho — Ug(\o)-ho. (5.10)

Cette expression permet de remarquer que :
- Pour une petite précharge caractérisée par un allongement maximal Ay, < A,
GCII > 0et Gf = G, avec G 1a valeur obtenue pour le matériau vierge.
- Pour une précharge telle que Ay = A, Gé s’annule et G, = G, = G,
- Enfin, pour une précharge suffisamment large, vérifiant Ay > A, Gé =0et
G. =G < G.
Ainsi, Gé qui caractérise la dissipation associée a la phase @ dans le scénario de fissuration
développée dans la section 5.2, peut étre interprété comme un terme renforcant la capacité
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du matériau a résister a la fissuration. L’énergie réellement dissipée pendant la fissuration est
modifiée si la précharge a entierement éliminé Gé. Cependant, il existe peut-étre une dissipation
Mullins se produisant durant la fissuration, c’est-a-dire la phase @ du scénario considéré. Si
tel est le cas, alors I’énergie consommée par unité de surface créée et quantifiée par G, serait en
fait utilisée en partie pour dissiper 'effet Mullins localement, le reste servant alors a agrandir la
surface de la fissure.

Cette hypothese semble plausible en raison des grandes déformations vues en pointe de fissure,
conduisant sans doute certains points matériels a subir lors de la fissuration des niveaux de
déformation jamais vus, activant ’effet Mullins. Ceci pourrait également expliquer la dépendance
de G} a la précharge, ce terme étant lui-méme la somme d’une contribution dissipative pendant
la fissuration Gél et d'un terme lié & la création de surface pour ce matériau Gy dont on se
demande si il est intrinseque. Si ce terme correspond a une propriété matériau, indépendante de
I’historique de préchargement, alors I'indépendance des allongements a rupture par rapport aux
différentes précharges serait justifiée. La décomposition des différents taux de restitution s’écrit
alors :

Ge=G +Gh=Go+ G + Gl (5.11)

Il s’agit du point de vue adopté par Long et ses co-auteurs (Long et Hui (2016) et Qi et al.
(2018)) dans le cadre de I’étude d’hydrogels présentant un effet Mullins. Ces derniers considérent
G comme intrinseque. Ainsi, il proposent I’écriture G. = Go+G4 avec G4 le terme correspondant
a la dissipation d’énergie due au Mullins. Dans leur étude, la distinction n’est pas faite entre G,
et G, si bien que le terme G4 intégre toute la dissipation correspondant a la fois & la dissipation
de la phase @ (avant la propagation) et celle de la phase @ (pendant la propagation). Des
lors, G4 = Gé + Gfll pour faire le lien avec les notations précédentes. A T’aide de considérations
théoriques et d’un calcul numérique, Qi et al. (2018) parviennent a des estimations du rapport
G4/G. a partir des déformations locales en pointe de fissure. Il est proposé dans ce qui va suivre
d’adapter leur démarche pour tenter de 'appliquer aux mesures expérimentales des champs de
déformation locaux obtenus dans le chapitre 3.

o)

N

~

)\(Whist) )\(Wmax),)\

FIGURE 5.16: Hystéreses correspondant a une précharge du matériau vierge jusqu’'a Whst, et
du cycle correspondant au matériau préchargé lors d’une recharge jusqu'a Wy, a4z
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Les grandeurs d’intérét sont la densité de travail mécanique W, la fonction de densité
d’énergie dissipée du matériau vierge U;? donnant I’aire de I'hystéreése du cycle charge-décharge
a une déformation maximale donnée, et son équivalent Uy pour le matériau présentant un his-
torique de chargement quelconque. En particulier, pour une sollicitation a densité d’énergie
maximale W4, et pour un historique de chargement correspondant a une densité Wh;st, Uy
s’exprime & partir de U;? comme illustré & la Figure 5.16 :

Ud(Wmax; Whist) - U:l]g(wmam) - Usg(whist) si th'st < Wmax-

_ (5.12)
=0 st Whist 2 Winaz-

Cas du matériau vierge

Afin de déterminer GCI/ , Iénergie volumique dissipée par 1’éprouvette de cisaillement pur
du matériau vierge lors d'une avancée de fissure da est considérée. En effet, si G quantifie
la variation d’énergie élastique stockée dans I’éprouvette avec la croissance de la surface de la
fissure, alors Gél quantifie la part de cette énergie qui est dissipée par effet Mullins par cette
méme croissance de surface de la fissure. Pour calculer cette quantité, homogene a une énergie
surfacique, a partir de la connaissance des déformations locales, il faut intégrer sur le volume
V' de I'éprouvette 1’énergie volumique dissipée par effet Mullins par croissance de la surface de
la fissure. Sous hypothese d’une épaisseur ¢ constante, cette intégrale se réduit & une intégrale

G = /// %dV = // bdS, (5.13)
\4 S

avec ¢ l'énergie dissipée par effet Mullins, par unité de volume et par avancée unitaire de

surfacique :

la fissure da. En remarquant que cette quantité est homogene a une densité d’énergie sur une
longueur, 'intégrale sur la surface .S est bien homogene a Gél .

Suivant Qi et al. (2018), I'hypothese d’état stationnaire de propagation et la configuration
lagrangienne seront adoptées. L’avancée de la fissure d’une distance da équivaut a considérer que
la pointe de fissure est fixe et que tous les points matériels de ’éprouvette se déplacent de da
dans la direction opposée au sens de propagation ; ces points seront repérés par leurs coordonnées
(X,Y) dans le repere centré sur la pointe de fissure. De plus, I’éprouvette est supposée infiniment
longue, ce qui revient a dire que ’on ne s’intéressera pas aux effets de bords sur les cotés libres.
Ainsi la dissipation élémentaire ¢ d’un point matériel de coordonnées (X,Y) correspond a la
dissipation de ce point lorsqu’il est déplacé en (X-da,Y’). La Figure 5.17 (en haut) illustre
cette équivalence entre déplacement de la pointe de fissure et déplacement de points matériels,
et comment la dissipation durant la propagation est donnée comme somme des dissipations
élémentaires.

Comme le montre Qi et al. (2018), l'intégrale sur la surface peut étre simplifiée en sommant
d’abord tous les points & une hauteur Y donnée. En effet, cela revient a considérer I'historique
de chargement du point matériel M a une hauteur Yj fixée lorsqu’il est déplacé de X = +o0 a
X = —o0.

+h0/2 too
I _ — .
. M/MW // U@ sonix | ay _

139



5.4. Prise en compte d’une dissipation Mullins pendant la fissuration

X =-x X=+4x
= X i
§ da X ho
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FIGURE 5.17: En haut : Equivalence entre déplacement de la pointe d’entaille et déplacements
unitaires des points matériels. Au milieu : Pour une hauteur Yy fixée, simplifi-
cation suivant la direction X de la somme des déplacements unitaires. En bas :
Densité de travail supposée du point mobile M de hauteur Yy, selon sa position
en X. Le maximum est atteint en X = X,,,02.

Sur ce trajet, il est convenu informellement que lorsque le point se rapproche de la pointe d’en-
taille, il va étre soumis a des déformations de plus en plus séveres jusqu’a atteindre un maximum
en une certaine position X4, qui dépend & priori de Y. Une facon parmi d’autres de quantifier
le niveau de déformation peut étre de considérer la densité d’énergie mécanique associée W,
Ximae est alors défini tel que la densité d’énergie atteint sa valeur maximale W(Xn42) = Winaz -
Ensuite, lorsque le point M continue de se déplacer vers X = —oo, les déformations vont dimi-
nuer jusqu’a étre completement déchargé en atteignant la région loin derriere la pointe de fissure.
Ceci est illustré en Figure 5.17 (au milieu), le point M se charge entre X = 400 et X = X0
et se décharge entre X = X4, et X = —o0.

Pour un choix de modele ou la dissipation se produit lors de la charge, I'intégrale se réduit au
domaine X = 400 a X = X4z, correspondant respectivement aux niveaux d’énergie volumique
Wps (associé a la zone en cisaillement pur) et Wi, Etant donné que 0 - /OX = —0 - /0a
en raison de I’hypothese de propagation stationnaire, et en se souvenant que ¢ représente la
variation de la densité d’énergie dissipée par avancée de la pointe de fissure da, I'intégrale sur X
est égale a la densité d’énergie dissipée par le point M lorsqu’il parcourt le trajet entre (+00,Yp)
et (Xmaz,Y0),s i€ Ui(Winaz, Wps). Le lecteur pourra trouver une autre maniere de justifier cette
égalité dans Qi et al. (2018) a travers des arguments géométriques,

Xomaz Wmaz
UiWoas Wes) == [ oanax == [ sompaw. (5.15)
X=-+o0 W=Wps
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Alors, G{il s’exprime comme :

+h0/2 Winaa +ho/2
GH — / - / PW)AW | dY =2 / Ud(Winaz(Y), Wps)dY. (5.16)
Y=-h0/2 W=Wps ¥=0

En appliquant (5.12), Ug(Wmaz (Y), Wps) se simplifie comme U, (Winaa(Y))-Uy? (Wes). Or,
le second terme est indépendant de Y, permettant 'intégration ot I’on reconnait ’expression de
GY pour D'essai en cisaillement pur (Eq. (5.10)) :

+h0/2 +h0/2
G = / U3 (Winae(Y))dY — 2 / U Wps)dY
Y=o y=0 (5.17)
+h0/2
=2 / U Winaz(Y))dY — GL.
Y=0

Le terme intégral restant s’identifie alors par les définitions précédentes a G4 = Gé + Gél .

+h0/2
Gy =2 / U (Wnao (Y))dY (5.18)
Y=0
Ainsi, malgré la différence de modele utilisé, ’expression obtenue est identique a celle donnée
par Qi et al. (2018), en prenant en compte G4 comme 'expression de la totalité de la dissipation
par effet Mullins, avant et pendant la propagation. Par la suite, leur démarche est basée sur
certaines hypotheses simplificatrices en se placant notamment dans des cas particuliers. L’esti-

mation expérimentale de Gél effectuée ici sera faite en limitant au plus possible les hypothéses
et en se basant sur I’exploitation des mesures.

Il sera plus aisé de calculer G4 qui ne nécessite que la connaissance de la fonction U;g ainsi
que de Winaz(Y), G{ll sera alors déduit en retirant la contribution Gé.

Cas préchargé

Pour le cas d’une petite précharge, définie par une énergie volumique maximale vue durant
I'historique Wy < Wpg, tout le raisonnement précédent reste valable. En particulier I’équation
(5.15) s’applique toujours. L’équation (5.16) reste vérifiée, cependant Gé s’écrit désormais, en
faisant intervenir (5.12), comme :

Gh = UiWinazs Wpre)-ho = U3 Winaz)-ho — U5 Wpre) - ho. (5.19)
Alors, (5.17) est modifiée en :

+h0/2
G =2 | UWinaa(Y))AY = Gj = Uy (Wye)-ho. (5.20)
Y=0
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Le terme Usg (Wpre)-ho peut ensuite étre rentré dans I'intégrale, ce qui conduit en utilisant
(5.12) & :

+h0/2
G =2 / UiWinaz(Y), Wore)dY — G (5.21)
Y=0

Alors, le terme intégral est a nouveau reconnu comme Gy :

+h0/2
Gqg=2 Ud(Wmaa:<Y)7 Wpre)dY' (5'22)
Y=0

Une fois de plus, l'expression donnée par Qi et al. (2018) est retrouvée, en considérant
la dissipation totale GG4. Notons que dans le cas d’une petite précharge, la valeur de Gél est
inchangée par rapport au cas du vierge, et 'effet de la précharge n’affecte que Gé.

Considérons maintenant le cas d'une grande précharge, telle que W, > Wpg. Dans ce cas,
le raisonnement du cas vierge s’applique toujours. Cependant, a cause de la précharge, la densité
d’énergie dissipée par le point M lorsqu’il parcourt le trajet entre (400,Yp) et (Xinaz,Yo) est
désormais Ug(Wmaz, Whre). De plus, dans ce cas Ug(Wps, Wyre) = 0 et donc GL = 0. Alors, Gy
s’exprime comme :

+h0/2
Gy=Gl =2 / UgWinaz(Y), Wore)dY. (5.23)
Y=0
Cette expression intégrale de G4 est ainsi vraie dans tous les cas, avec Wy, = 0 dans le

cas du matériau vierge. Pour 'application expérimentale, Gél sera évaluée dans le cas d’une
précharge uniaxiale & 100% et des précharges a 200% de déformation.

Estimation de GG; a partir des données expérimentales

Si Qi et al. (2018) ont proposé la démarche théorique qui a été reprise dans le cadre de
ce travail, celle-ci a été appliquée & un calcul numérique uniquement a travers la formulation
d’hypotheses fortes. Une confrontation expérimentale originale est donc proposée dans ce qui
suit.

Les méthodes présentées dans le chapitre 3 donnent acces a la mesure des champs locaux de
déformation dans une éprouvette en cisaillement pur. Ces mesures seront combinées a I'utilisation
de la loi de comportement Néo-Hookéenne avec endommagement présentée dans le Chapitre 1
pour estimer ’ensemble des quantités énergétiques nécessaires a 1’évaluation du G4 dans le cas
d’éprouvettes vierges ou préchargées.

La méthode est présentée ici sur un échantillon vierge. En raison des grandes vitesses de
propagation vues lors de la propagation critique et un peu avant, ’algorithme de suivi des
taches s’est le plus souvent révélé incapable de fournir un suivi jusqu'a A = A., en raison
d’une fréquence d’acquisition des images trop faible comparé aux déplacements se produisant en
pointe d’entaille. En conséquence, les images dont le champ de déformation a été étudié pour
déterminer la valeur de Gy ont été choisies a I’allongement global arbitraire A = 1.59 (vérifiant
A < A¢ = 1.64), pour lequel le suivi des taches est effectué correctement sur Iensemble des
essais étudiés. Ainsi, toutes les quantités énergétiques obtenues et discutées dans la suite seront
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relatives & ce point de fonctionnement relativement proche de )., avec G = G(A = 1.59)3. Par
ailleurs, la sommation suivant ’axe X dans la méthode de Qi et al. (2018) (Eq. (5.15)) sera
particulierement intéressante, car elle permet d’estimer G4 a partir du champ de déformation
obtenu sur une seule image. Il serait également concevable d’essayer de déterminer le terme ¢
dans (5.13) a l’aide de deux images successives durant la propagation, mais cette méthode aurait
d’une part le défaut de devoir prendre en compte le fait que I’écart de temps entre les deux images
et la distance d’avancée de fissure ne sont pas infinitésimaux. D’autre part la comparaison entre
deux images serait incertaine, en raison du cumul du bruit de mesure présent dans chacune
d’entre elles.

Le tenseur gradient F étant connu en chaque pixel de I'image, il est possible de calculer la
quantité (I; - 3) en chaque point. Pour chaque hauteur Y, la valeur de X4, introduite dans
le paragraphe précédent est déterminée par la position du pixel ou (I; - 3) atteint sa valeur
maximale, en raison de la forme Néo-Hookéenne du modele adopté 1.3.3).

w (MPa
0 ( ) 1.0
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2 o 0.6
o 50
0.4
” 5]
0.2
100 |
, : ‘ : 0.0
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FIGURE 5.18: Champ de la densité de travail mécanique VW obtenu a partir des déformations
mesurées expérimentalement, et évalué par le modele Néo-Hookéen avec endom-
magement. L’intensité de W est représenté par la couleur dont 1’échelle est donnée
& droite de 'image, en MPa. Le profil W,,.(Y") est représenté en rouge.

La Figure 5.18 représente le champ de la densité d’énergie mécanique W de I’éprouvette
initialement vierge, obtenu a partir du champ de densité d’énergie Néo-Hookéenne de référence
WNH ot de la fonction (fonction qui donne la densité d’énergie mécanique réelle pour le
matériau vierge a partir de la densité Néo-Hookéenne) présentées a la section 1.3.3. Notons que
lors de la fissuration, les points matériels M(X,Y) pour les valeurs de X comprises entre 400
et X,z compris sont dans un état de charge comme justifié dans la Figure 5.17. Q(WNH)
donne donc bien la densité d’énergie mécanique correspondante. En revanche, les points M(X,Y)
vérifiant X < X4, sont derriere la fissure dans un état de décharge, avec un historique de
chargement donné. Alors, Iestimation de W en ces points par QW) est techniquement
incorrecte car elle ne prend pas en compte cet historique. Par la suite, les représentations de W
dans cette région ne seront donc pas justes, cependant il ne s’agira pas d’une région d’intérét et
cela ne perturbera pas le raisonnement.

Le profil X,,4.(Y") est représenté en rouge. La forme obtenue est parabolique comme prévue
par Qi et al. (2018), et est tronquée sur le c6té supérieur de 'image en raison d’une dissymétrie

3. Jusqu’a présent, toute la theése s’est articulée autour de I’étude du G, qui correspond a la valeur particuliere
de G pour laquelle la fissuration critique est observée. Cela a permis de tirer des conclusions claires quant a I'effet
de P’historique de chargement sur la propagation de fissures. Néanmoins, rien n’empéche de se placer a un autre
point de fonctionnement donné par une autre valeur de G, et les grandeurs G4, G5, G4 et Go ne se rapporteront
alors pas a GG. comme présenté dans la théorie, mais a la valeur de G choisie.
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de la fissure par rapport au centre du champ de déformation mesuré expérimentalement. Pour
les points tres proches de la pointe de fissure, un artefact sur la valeur de X, est obtenu, car
I'information de la déformation suffisamment proche de I’entaille n’est pas disponible en raison
de la méthode de mesure employée : le point détecté pour la valeur maximale de (I3 - 3) a la
hauteur correspondante est alors a la frontiere du champ connu. Ces points vont donc a priori
sous-estimer la valeur de W,4z-
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FIGURE 5.19: Forme du profil W,,..(Y) obtenu expérimentalement. Les points gris
représentent les points ou la densité d’énergie est sous estimée en raison du
manque de mesures locales proche de la pointe d’entaille.

Ceci se retrouve effectivement dans la Figure 5.19 qui représente le profil de W,q.(Y). Dans
un premier temps, la position de la pointe de fissure, qui est inconnue dans la configuration
lagrangienne, est estimée grossierement a I’aide de la transformation de I'image déformée telle
que présenté en section 3.6.2. La position Y = 0 sur la Figure 5.19 correspond a cette position
approchée. Le profil W4, (Y) montre deux régions distinctes. Un pic central met en évidence
Ieffet de la pointe d’entaille. Au loin de la fissure, pour |Y| > 5 mm environ, on observe un
plateau qui correspond a la région décrite par Qi et al. (2018) qui ne sera pas affectée par
Iamplification des déformations causée par la fissure, et vérifie donc Wi,a. (plateau) = Wpg =
G /ho. Expérimentalement, la valeur de G obtenue par la mesure globale a l'instant choisi est
de 19.0 mJ/mm?. La mesure locale donne W, (plateau) = 0.78 MPa, et la hauteur initiale
de l'essai est hg = 24 mm, conduisant & une mesure locale de G = 18.7 mJ/mm?, ce qui est
remarquablement proche de la valeur globale attendue en prenant en compte les différentes
sources d’erreur. Le niveau d’énergie du plateau est donc effectivement corrélé a la valeur de G.
Ensuite, la région proche de la fissure est perturbée par celle-ci, et un pic est observé dans le profil
Winaz(Y). En raison du manque de mesures tres proche de la pointe, I’énergie est sous-estimée
ce qui est illustré par le fait que le haut du pic soit tronqué.

La représentation de la surface donnée par W dans l'espace tridimensionnel (X,Y,)V) permet
de bien représenter le probleme visuellement (Figure 5.20), et les projections selon les différentes
directions du repére permettent de retrouver certains des résultats illustrés dans les figures
précédentes. La vue isométrique permet d’appréhender la forme globale de la surface W et les
niveaux mis en jeu représentés en couleurs dans la Figure 5.18 : la région loin derriére la fissure
(X < 100 pix) est libre de charge, la région en cisaillement pur en avant de la pointe de fissure
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(X > 250 pix) montre bien un plateau de densité d’énergie et le pic a la pointe de la fissure est
bien visible. La projection dans le plan (X,V) illustre la forme expérimentale correspondant &
la forme théorique supposée dans la Figure 5.17. Cette vue montre en particulier au travers du
profil Wiaz(Xmaz) la vitesse d’évolution de la densité d’énergie d’un point matériel lorsqu’il est
déplacé de la zone en cisaillement pur a la zone en pointe d’entaille durant la propagation. La
projection dans le plan (X,Y’) quant & elle se rapporte a la Figure 5.18 en permettant de voir &
nouveau la forme parabolique donnée par X, (Y), ainsi que la région vide ou les déformations
n’ont pas pu étre mesurées car trop proche de la fissure. Enfin, la projection dans le plan (Y ,V)
permet d’appréhender comment le profil W,q.(Y), représenté dans la Figure 5.19, s’inscrit par
rapport aux niveaux de la densité d’énergie VW vus dans le reste de 1’éprouvette.
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FIGURE 5.20: Représentation de la surface obtenue pour la densité d’énergie mécanique W
dans le repere tridimensionnel (X,Y,W). Le profil de Wiaz(Xmaz(Y),Y) est
représenté en rouge. (a) Vue isométrique. (b) Projection dans le plan (X,W) (c)
Projection dans le plan (X,Y) (d) Projection dans le plan (Y,W)
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Afin d’appliquer (5.18), la connaissance de Winaz(Y) est nécessaire pour tout Y, donc le
profil expérimental partiel est complété par des extrapolations *.

Pour les données manquantes loin de la fissure, dues aux manques de mesures de déformations
pres des mors, il suffit de compléter avec la valeur du plateau jusqu’a vérifier que la hauteur
totale correspond bien a hg. Pour la région en pointe de fissure, le pic central est d’abord bien
recentré en invoquant la symétrie du champ de déformation de part et d’autre de la pointe
d’entaille. Alors, le profil Wia.(Y) est découpé en deux moitiés excluant les points ou le pic
est tronqué, et ces deux moitiés sont superposées en minimisant ’erreur entre les deux courbes,

comme illustré a la Figure 5.21.
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FIGURE 5.21: Recalage des deux moitiés symétriques du profil Wi, 4, (Y) montré en Figure 5.19.

La bonne superposition obtenue entre les deux moitiés suggere que la position précise de la
pointe de fissure se trouve au milieu, et la valeur du décalage obtenu est utilisée pour recentrer
le repére. Ensuite, pour compléter la donnée manquante du pic, le profil est approchée par
une loi puissance de la forme C;(1/Y)%2. L’étude théorique de Qi et al. (2018) prévoit une
décroissance en 1/Y pour un modele Néo-Hookéen, mais les profils expérimentaux sont mieux
approchés lorsqu’une puissance est introduite. L’extrapolation est montrée sur la Figure 5.22.
Sur I’échantillon considéré, les résultats expérimentaux montrent une divergence d’ordre Y =035

Ensuite, 'approche de Qi et al. (2018) pour gérer le probleme de la singularité en 0 est
adoptée : 'existence d’une petite zone cohésive est supposée en pointe de fissure, permettant
de majorer I'énergie par une valeur maximale W,,,. Cette valeur a été choisie identique a celle
obtenue a la rupture d’'un essai en traction uniaxiale, fournissant la valeur de W,,,=38 MPa.
Cette valeur peut paraitre trés grande comparée aux niveaux des densités d’énergies vus dans
I’éprouvette, et peut étre discutée. Cependant, il a été vérifié que la modification de cette limite
a rupture présente un impact trés faible sur les valeurs de G4 calculées, avec une variation
inférieure & 1% lorsque Wiy est réduit de moitié. La valeur de W,,, donnée par la traction

uniaxiale est donc conservée.

4. Le modele Néo-Hookéen avec endommagement choisi permet de déterminer la densité de dissipation U;?(Y)
a partir de WY (Y) au lieu de Winae(Y). Les deux profils étant parfaitement analogues, expérimentalement
WIH (V) sera extrapolé et utilisé pour calculer Gy, bien que le texte ne décrive le raisonnement sur le profil
Winaz(Y) pour rester indépendant du modele, et par cohérence avec les Figures 5.19 et 5.20.
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FIGURE 5.22: Extrapolation de la forme C;(1/Y)¢? pour compléter la donnée manquante de
Winaz(Y) en pointe d’entaille. Sur cet exemple, C1=0,30 et C5=0,35.

Désormais, la donnée Winas(Y) est estimée sur tout Uintervalle [-ho/2,+ho/2], permettant
d’en déduire la densité d’énergie dissipée Uj(Y) et de lintégrer suivant (5.18). Ceci fournit
une estimation expérimentale de Gy, et Gél en est déduit par la soustraction de G(Ii. De la
méme maniere que G = Wyaz(plateau).hy, il est possible de déterminer G(Ij a partir des mesures
locales par GCIl = VUpaz(plateau).hg, avec W, (Y) le profil obtenu a partir du champ de la
densité d’énergie élastique ¥ aux points (X;na.(Y),Y). Enfin, Gg est estimé par Go = G — Gy.
A titre d’exemple, I'échantillon présenté ici fournit les valeurs suivantes : G = 18.7 mJ/mm?,
Gl =1.33 mJ/mm?, G = 0.41 mJ/mm? et donc Gy = 17.0 mJ/mm?. Ceci correspond & Gy
et Go de 'ordre de 10% et 90% du G appliqué.

Pour les échantillons préchargés, 1'étude de Qi et al. (2018) se base sur des hypotheéses
simplificatrices pour estimer GG4 en fonction de la taille estimée de la zone dissipative. La mesure
expérimentale permet de s’affranchir de ces hypotheses en estimant directement G4 a partir de
I’équation (5.22). La méthode présentée pour 1’échantillon vierge s’applique toujours, et le profil
Winaz(Y) peut étre déterminé de la méme maniere que précédemment ?.

La différence avec le cas précédent se situera donc dans la prise en compte de 'effet de la
précharge W,y,. dans I'obtention de la densité d’énergie dissipée Ug(Wmaz(Y'), Wpre). En pra-
tique, les déformations locales des échantillons préchargés étudiés se sont toujours montrées
suffisamment modérées pour vérifier W < W, sur I’ensemble de I'image. Ceci implique donc
que I’échantillon est essentiellement élastique sur I'image, ou W = W. Il s’ensuit que G{l =0, et
que G peut étre estimé par G = W.hg. Il est attendu qu’en raison de la singularité a la pointe
de fissure 1’égalité W = W ne puisse pas étre vraie au voisinage proche de la pointe, ou les
déformations rencontrées vont dépasser celles vues lors de la précharge, mais cette petite zone se
trouve en dehors des déformations mesurées expérimentalement. Néanmoins, la démarche em-
ployée permet tout de méme ’estimation de la dissipation qui se produit dans cette zone, grace a
une extrapolation de Wi,q.(Y') de la méme manieére que pour 1'éprouvette vierge, et I'utilisation
postérieure de (5.22) pour en déduire la dissipation en tout point, en particulier dans la zone
extrapolée proche de la pointe de fissure.

5. En particulier pour le modele choisi, le profil WX (V) suffira pour déterminer Uq(Y).
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FI1GURE 5.23: Comparaison des profils des densités d’énergie maximum entre un échantillon
vierge et un échantillon préchargé a 200% de déformation (a) WNH (V') associé
aux déformations. (b) Wines(Y) associée aux contraintes.

Il est intéressant de comparer simultanément d’une part le niveau des déformations maximales
vues par un échantillon préchargé et par un échantillon vierge, et d’autre part le niveau des
contraintes associées. Cette comparaison est effectuée sur deux échantillons représentatifs en
Figure 5.23. En s’appuyant sur l’argument expérimental de 'invariance de A, a la précharge
alors que G, est modifié, (et qui est ici extrapolé & G et A quelconques), les deux images sont
choisies et comparées au méme niveau de déformation global (A = 1.59). Les deux mesures ont été
recentrées sur la position des pointes d’entailles respectives par la méthode décrite auparavant.

Les déformations maximales vues localement sont interprétées au travers du profil WNI (y'),
les contraintes sont interprétées avec la densité d’énergie mécanique, donc via le profil Wq.(Y).
Les profils obtenus pour WX (V) sont tres similaires (Figure 5.23), montrant d'une part une
largeur de pics similaires, d’autre part des valeurs absolues tres proches. Ceci démontre d’une part
que la taille de la largeur affectée par la fissure reste la méme malgré I’historique de chargement,
d’autre part que les niveaux de déformation vus & une hauteur Y donnée sont équivalents dans
les deux cas. Ceci fait écho a I'invariance de A a la précharge.

Pour les profils Wiz (Y), la largeur du pic est toujours la méme, en revanche les niveaux
absolus sont différents. Ceci est dii a 'adoucissement du matériau causé par l'effet de précharge.
Il en découle I'affaiblissement de G dans le cas préchargé, visible par ’abaissement de la valeur du
plateau Wipaz (plateau). Ainsi, bien que les quantités treés proches de la pointe d’entaille ne soient
pas disponibles, les déformations locales mesurables et les niveaux d’énergie associés suivent le
résultat démontré expérimentalement par la méthode globale : la précharge n’a pas d’effet sur
les déformations observées, tandis que les contraintes sont plus faibles aprés un préchargement.

Pour évaluer la répétabilité de la méthode, quatre essais ont été analysés a A = 1.59 pour cha-
cune des conditions : vierge, préchargé uniaxiale & 100% et a 200%. Les profils obtenus respectent
tous les tendances décrites sur les essais pris comme exemples, cependant une certaine dispersion
expérimentale est obtenue pour les profils W, (Y). En particulier, les valeurs obtenues pour
les plateaux peuvent varier de +0.1 MPa, menant a des valeurs de G légerement différentes. De
plus, la largeur des pics est relativement constante, mais certains présentent une croissance plus
ou moins rapide (valeurs de la puissance Co différentes) lorsque Y se rapproche de 0, affectant les
valeurs de G4 estimées. Les valeurs obtenues dans les différents cas sont résumées dans le Tableau
5.2, qui présente la valeur moyenne, délicate a interpréter en raison du petit nombre de valeurs
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et de la dispersion non négligeable, ainsi que les valeurs maximales et minimales permettant de
se donner un encadrement, et surtout de discuter des ordres de grandeurs relatifs.

TABLEAU 5.2: Valeurs moyennes, minimales et maximales obtenues pour les différentes quan-
tités énergétiques évaluées en fonction de I’historique de chargement appliqué.

(mJ/mm?) Vierge 100% 200%
Moyenne 20,12 18,01 14,10
G Min 18.74 17.61 13.86
Max 21.14  19.21 14.56
Moyenne  1.45 0. 0.
Gl Min 1.32 0. 0.
Max 1.55 0. 0.
Moyenne  0.61 0.86 0.16
G Min 0.33 035 0.01
Max 1.35 1.17 047
Moyenne 18.06 17.15 13.95
Go Min 17.01 16.44 13.66
Max 19.25 18.85 14.52

Les valeurs de G montrent bien une dépendance a la précharge, en particulier dans le cas
des échantillons préchargés a 200% ou les valeurs sont bien plus faibles. Ceci s’explique par le
comportement du modele constitutif qui surestime 1’adoucissement a ce niveau de précharge
comme illustré en Figure 5.15. Pour les essais préchargés, que ce soit & 100% ou 200% de
déformation, la valeur de GCII estimée est nulle, car les précharges ont été réalisées a des niveaux
plus grands que celui atteint dans la région en cisaillement pur loin devant ’entaille. En ce qui
concerne le vierge, la valeur obtenue est plus petit d’'un ordre de grandeur comparé a G. Les
valeurs estimées semblent en particulier étre d’un ordre de grandeur plausible, confrontées aux
valeurs expérimentales obtenues pour le G, par la méthode globale (Tableau 5.1). En effet, bien
que ces derniers résultats s’appliquent a G, et non a la valeur de G étudiée, la différence entre
la série Vierge (G. = 21.6 mJ/mm?) et la série 100% (G, = 19.1 mJ/mm?) fournit une idée de
I’ordre de grandeur recherché : en considérant que le niveau de déformation lors de la précharge
se rapproche du niveau vu dans la zone en cisaillement pur (environ 64%), alors on peut supposer
que la variation de G, suite a la précharge est majoritairement due a la perte de Gé, et que Gfll
a peu varié. Alors, on peut s’attendre a une valeur de Gé plus petite, mais du méme ordre de
grandeur de cette différence de 2.5 mJ/mm?.

Ensuite, les valeurs de Gél obtenues pour le vierge et le préchargé a 100% sont comprises
dans la méme fourchette, ce qui pourrait éventuellement s’expliquer par I'argument développé
ci-dessus par rapport au niveau de la précharge appliquée, comparé a la déformation dans la
zone en cisaillement pur. Néanmoins, le faible nombre de données et I'importante dispersion
expérimentale ne permet pas de raisonnablement affirmer une conclusion. Notons en revanche
que concernant les ordres de grandeur, les valeurs obtenues dans ces deux cas sont plus petites
ou bien s’approchent de l'ordre de grandeur de Gé du vierge. Dans tous les cas, ces valeurs
restent petites par rapport & G, sans étre tout a fait négligeables. Pour le préchargé a 200%, les
valeurs obtenues sont significativement plus faibles que les deux autres séries. Dans ce cas, la
précharge est suffisamment grande pour montrer un effet clair sur ce terme. Enfin, les valeurs de
Gy estimées en retirant les deux contributions dissipatives a G, montrent une dépendance par
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rapport a l'effet de la précharge, suggérant alors que cette quantité est affectée par I'intensité
de la précharge. Ceci contredirait alors 'hypothese de Qi et al. (2018), sur 'indépendance de la
précharge sur ’énergie que la fissure doit dépenser pour créer de nouvelles surfaces.

En regardant plus précisément les hypotheses de notre modele, on remarque que la densité
d’énergie Néo-Hookéenne choisie n’a été validée que pour des déformations inférieures & 100% et
n’est pas nécessairement représentative du comportement aux tres grandes déformations. Or, il
est probable qu’en pointe de fissure, les déformations subies par le matériau dépassent largement
les 100%, remettant potentiellement en cause le calcul de Gflj réalisé. Enfin, la question d’un lien
entre une quantité énergétique intrinseque et I'indépendance du A, par rapport a la précharge
reste ouverte.

5.5 Conclusion

Une campagne expérimentale a été réalisée afin d’évaluer l'effet de différents historiques de
chargements sur la propagation de fissures sous chargement monotone pour un SBR chargé au
noir de carbone. Il a été montré que pour une géométrie donnée, les allongements a rupture cri-
tique A sont indépendants de la précharge appliquée, tandis que le taux de restitution d’énergie
critique G, qui constitue un critere de propagation pour le matériau vierge ou des matériaux ne
présentant pas d’effet Mullins, montre une dépendance claire aux précharges. En vue d’essayer
d’expliquer ce résultat, un cadre théorique prenant en compte 'effet de la dissipation énergétique
causée par l'effet Mullins a été développé en reprenant l'analyse de Griffith (1921) et I’étude de
Rivlin et Thomas (1953). En particulier, la grandeur G} a été introduite, quantifiant I’énergie
réellement consommeée par la fissure lors de sa propagation. L’évaluation de cette grandeur, a
I’aide d’une loi de comportement Néo-Hookéenne avec endommagement, a vérifié sa dépendance
sur l'effet de précharge, ce qui se traduit par la modification concrete de 1’énergie dépensée
par la fissure lorsqu’elle se propage en fonction des précharges subies. Ceci est problématique
pour la définition d’un critere prédictif de fissuration pour un matériau non vierge, lorsque les
préchargement subis sont inhomogenes ou introduisent de I’anisotropie.

Enfin, I'hypothese que la variation de G} serait également due & un effet Mullins localisé
se produisant pendant la fissuration a été explorée. En se basant sur I’approche proposée par
Qi et al. (2018), les champs des déformations locales ont été analysés pour en extraire une
estimation des différentes quantités énergétiques mises en jeu. Certains des résultats prévus
dans ’étude pré-mentionnée ont été vérifiés, mais la question de l’existence d’un parametre
énergétique intrinseque pilotant la fissuration indépendamment de ’historique de chargement
reste ouverte.
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Les travaux présentés dans ce mémoire avaient pour objectif de caractériser et mieux appré-
hender la fissuration d’'un SBR chargé au noir de carbone, en fonction de son historique de
chargement. Les données obtenues fournissent une base expérimentale diversifiée permettant de
proposer une théorie pertinente.

Nous avons tout d’abord présenté le contexte bibliographique autour de nos travaux, nous
permettant d’introduire les connaissances et outils requis pour cette étude. La loi de comporte-
ment hyperélastique nécessaire a I’estimation de certaines quantités énergétiques a été introduite.
Ensuite, la littérature portant sur la fissuration dans les matériaux d’intérét est rappelée. Nous
avons mis en évidence que l'approche énergétique introduite par Rivlin et Thomas (1953), basée
sur une analyse de Griffith (1921), est la méthode de référence pour caractériser la propagation
d’une fissure. Cette méthode, développée théoriquement pour des matériaux purement élastiques,
a été utilisée par de nombreux auteurs, que ce soit dans un cadre expérimental ou théorique,
pour étudier des élastomeres chargés. Cependant, ces matériaux renforcés par des particules,
présentent un comportement dissipatif, qui inclut l'effet Mullins lors de la premiere charge. Un
des objectifs de ce travail est ainsi d’évaluer I'impact de la dissipation causée par effet Mullins
lors de la caractérisation de la fissuration des élastomeres chargés.

Une fois les deux élastomeres de 1’étude introduits, une gomme de SBR non chargée et la
méme gomme chargée a 50 pce de noir de carbone, des essais de caractérisation classiques sont
présentés. Les résultats obtenus permettent d’établir I’hypothese qu’aux vitesses de chargement
quasi-statiques choisies, 1’effet Mullins est la source principale de dissipation d’énergie au sein
du matériau. Des essais de fissuration préliminaires ont été réalisés sur les deux matériaux. Des
essais de traction sur éprouvettes SENT, montrent une fissuration différente en fonction du ratio
entre la taille d’entaille initiale a et la largeur d’éprouvette w. Pour de petites entailles (a < w/5),
ce qui correspond aussi a la condition d’application de la formule de Rivlin et Thomas (1953),
une analyse de Griffith (1921) ne peut pas étre effectuée pour vérifier cette formule. Pour les
entailles plus longues (a > w/5), une flexion importante de 1’éprouvette est obtenue, accom-
pagnée d’une propagation en mode mixte. La mise en ceuvre d’essais de cisaillement pur permet
Iapplication d’une analyse de Griffith (1921), mais la fissuration observée est un phénomene pro-
gressif, remettant en question la définition du point de fissuration critique. Suivant un protocole
établi dans une étude précédente, il est possible de disposer de matériaux ayant un historique
de chargement maitrisé pour réaliser par la suite des essais de fissuration.

Nous avons également mis au point une méthode capable d’évaluer les champs de déformation
a sein des éprouvettes étudiées, basée sur le tracking de marqueurs visuels. Deux méthodes ont
été initialement développées et comparées. La précision de la méthode retenue a été évaluée a 2%
de la valeur des quantités estimées. La méthode est alors appliquée aux résultats expérimentaux.
La taille de la région fortement affectée par la fissure lors d’un essai de cisaillement pur a pu
étre estimée, a une zone circulaire de diametre de 'ordre de 5 mm.

151



Conclusion générale et Perspectives

Le taux de restitution d’énergie obtenu pour différentes géométries d’éprouvette, lors d’un
chargement monotone est par la suite étudié. Une analyse de Griffith (1921) est effectuée sur les
essais de cisaillement pur, validant la formule de Rivlin et Thomas (1953). Nous montrons en
particulier qu’une transition entre une fissuration lente et une fissuration critique est observée et
peut étre caractérisée par le taux de restitution d’énergie critique G.. En outre, cette grandeur
ne dépend pas de la géométrie de I’éprouvette considérée, fournissant un critére de fissuration
critique. Ceci est démontré pour les deux matériau de 1’étude, le premier étant tres proche de
I’hyperélasticité et le second présentant un effet Mullins.

Finalement, nous étudions I'impact de l'effet Mullins sur la fissuration. Les résultats d’une
vaste campagne expérimentale sont présentés, démontrant 1’effet des préchargements sur les
valeurs de G, estimées : celles-ci diminuent en fonction de I’adoucissement induit par la précharge
dans la direction considérée. Les bilans énergétiques de Rivlin et Thomas (1953) sont ensuite
reformulés, pour distinguer 1’énergie dissipée par 'effet Mullins, qui n’est pas disponible pour la
fissuration a proprement parler. Cela introduit la quantité G, qui quantifie ’énergie dépensée par
la fissure lors de la propagation. Afin de compléter le bilan énergétique, une dissipation d’énergie
qui se produirait pendant que la fissure se propage, qui serait donc incluse dans le terme G7, est
considérée. Suivant les travaux de Long et ses co-auteurs, nous réalisons une estimation de cette
dissipation, basée sur nos mesures de champs de déformation expérimentales.

Les résultats obtenus sur les propriétés a rupture du matériau préchargé soulevent de grandes
difficultés par rapport a 1’élaboration d’un critere de fissuration critique général, prenant en
compte ’historique de chargement.

Les données expérimentales mettent en évidence le fait que G., la quantité classiquement
utilisée pour définir le critere de fissuration critique, évolue en fonction des préchargements
appliqués au matériau. Elle n’est donc pas suffisante pour définir un critere de fissuration critique
général. Par contre, une autre propriété caractéristique de la rupture critique n’est pas affectée
par les précharges : 'allongement & rupture critique A.. Cette derniére ne peut clairement pas
servir & établir un critére, car dépend de la géométrie d’éprouvette. Cependant, 1’exploitation
simultanée de ces deux grandeurs peut étre envisagée pour I’élaboration d’un critere valable dans
un cadre limité : en connaissant \., pour une géométrie donnée, G, peut étre déterminé pour tout
préchargement uniforme si la loi d’endommagement par effet Mullins est connue. Néanmoins,
cette procédure n’est a priori valable que pour des essais de cisaillement pur ; ’extension a d’autre
géométries, pour lesquelles \. peut varier avec la longueur de fissure, est loin d’étre triviale. De
plus, il n’est pas non plus certain que la procédure puisse étre étendue a des préchargements
complexes non uniformes.

L’indépendance de I’allongement a rupture par rapport a la précharge n’est pas expliquée par
les quantités énergétiques G, et G} introduites, car celles-ci varient en fonction de la précharge.
Un taux de restitution d’énergie intrinseque Gy, tel que proposé par Qi et al. (2018), pourrait
théoriquement justifier les résultats expérimentaux observés, étant une quantité énergétique
(donc indépendante de la géométrie) indépendante du chargement. Une partie de 'énergie
dépensée lors de la fissuration, variable suivant ['historique de chargement, serait dissipée et une
partie fixe serait consommée par la création de nouvelles surfaces, conformément aux théories de
Griffith (1921) et Lake et al. (1967). Une telle constante matériau pourrait définir un critere de
fissuration valable a priori pour toute géométrie et pour tous préchargements, méme complexes.
Cependant, cette théorie est évaluée a la fin du manuscrit, et I’estimation des différentes quantités
énergétiques ne permet pas de remonter a un tel résultat, pour les hypotheses considérées.
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En particulier, les résultats remarquables obtenus sont les suivants :

— Un critere de fissuration critique, basé sur les observations expérimentales du facies de
rupture et de la vitesse de fissuration, est validé par la comparaison les estimations de la
valeur de G correspondante, notée G,, sur des géométries différentes (essais SENT dans
un cas, essais de cisaillement pur avec des dimensions différentes dans l'autre). Ce critere
basé sur G, a été vérifié sur les deux matériaux étudiés, sans considérer de préchargement.

— Des protocoles expérimentaux ont été mis en ceuvre, permettant I’évaluation de 'effet de
précharge sur les propriétés de fissuration. Cet effet s’exprime par la modification de G,
liée a I'adoucissement du matériau, tandis que ’allongement a rupture correspondant A,
ne change pas.

— Les bilans énergétiques décrits par Rivlin et Thomas (1953) sont reformulés pour y
intégrer I'impact d’une dissipation due a I’effet Mullins, permettant de faire la distinction
entre deux quantités G, et G, qui quantifient respectivement la résistance du matériau
a la fissuration, et ’énergie élastique dépensée lors de la fissuration.

— En s’inspirant des travaux théoriques et numériques de Qi et al. (2018), une mesure
expérimentale originale des différentes quantités énergétiques mises en jeu localement
durant la propagation de la fissure est proposée.

Perspectives

Plusieurs hypothese ont été adoptées au cours de ces travaux, et autant de perspectives
peuvent étre considérées pour approfondir les points correspondants.

La méthode utilisée pour estimer les champs de déformation pourrait étre enrichie, pour
pouvoir raisonnablement extrapoler cette information & I’extérieur du maillage. Cela permettrait
d’estimer les déformations en pointe de fissure, non mesurables par la méthode actuelle. Une
piste envisagée est 'utilisation d’éléments d’ordre supérieurs.

Des simulations numériques pourraient étre réalisées pour étre confrontées aux résultats
expérimentaux obtenus dans ces travaux de these. Les champs de déformation estimés expérimen-
talement pourraient étre comparés aux champs idéaux numériques, afin d’avoir une nouvelle
évaluation de la précision de la méthode expérimentale. A I'inverse, les données mesurées par
la méthode de tracking pourraient étre introduites dans un calcul éléments finis, en vue d’un
dialogue essai-modele. Cela pourrait ouvrir la porte & une méthode inverse pour estimer G..

Dans toute 1’étude, nous avons supposé la viscoélasticité des matériaux négligeable pour
ne pas avoir a intégrer cette dimension au probléeme. Or, les matériaux étudiés sont en fait
viscoélastiques, et cet aspect a été considéré dans de nombreuses études sur la fissuration. Il
pourrait alors étre intéressant d’étudier simultanément les effets viscoélastiques et 'effet Mul-
lins, qui constituent deux sources de dissipation énergétique, dans le probleme de fissuration. La
contrainte de chargement quasi-statique que nous avons respectée pourrait alors étre relachée,
et nous pourrions nous intéresser a des chargements dynamiques. Par ailleurs, des études pour-
raient étre réalisées pour mieux comprendre le phénomene de transition entre fissuration lente
et fissuration rapide, qui trouve a priori racine dans la viscoélasticité en pointe de fissure.

Une autre simplification de notre travail repose sur le choix du modele hyperélastique employé
pour représenter le comportement du matériau étudié. Ce modele Néo-Hookéen suffit a estimer
de maniere satisfaisante la quantité G, car A, n’est pas excessivement grand. En revanche, ce
modele est en défaut pour des niveaux de déformation plus grands, tels que ceux vus en pointe de
fissure. De plus, ce modeéle ne permet pas de représenter ’anisotropie induite par ’effet Mullins.
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Des modeles plus complexes peuvent étre envisagés, tels que les modeles basés sur des approches
directionnelles. De tels modeles permettraient notamment de caractériser 1'effet d’anisotrope sur
G?, ainsi que sur Go.

Expérimentalement, un autre aspect non compris lors de nos travaux est la présence de
rotations et de déviations de fissures. Ce phénomene induit un décalage entre 1’expérience et les
géométrique théoriques idéales. Dans le cas du cisaillement pur, nous avons supposé 'impact des
déviations faibles, supporté par la dispersion expérimentale raisonnable pour les A. obtenus. En
revanche, dans le cas des essais SENT les rotations initiales nous ont empéché de pouvoir estimer
G.. De multiples questions se posent au sujet des rotations, qui méritent une attention nouvelle :
Pourquoi la fissure ne se propage-t-elle pas droit 7 Peut-on définir un critere capable de prédire la
direction de fissuration, qui semble parfois aléatoire ? Quel est le lien avec ’anisotropie initiale,
I’anisotropie induite ? Quelle explication physique locale justifie cela? Est-ce un phénomene
purement mécanique, ou bien liée a la physico-chimie du matériau? Il y a-t-il un lien avec le
processus de mise en forme utilisé ?

Enfin, I’étude pourrait étre étendue a un ensemble d’élastomeres de formulations différentes.
En particulier, des mélanges réalisés a partir de la méme gomme de SBR mais avec des taux
de noir de carbone différents pourraient étre testés. Ceci pourrait permettre de dissocier les
différentes contributions a la résistance a la fissuration : 'effet de la gomme pure, celui de I'in-
teraction gomme/charge et celui du réseau de charges. Une autre perspective serait d’appliquer
la méthode a un caoutchouc naturel chargé, afin d’introduire l'effet supplémentaire de la cris-

tallisation sous contrainte.
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Annexe A

La boite a moustaches de Tukey

Cette annexe détaille 'outil statistique utilisé dans les Chapitres 4 et 5, qui permet de
représenter les données obtenues de maniere simple et visuelle. Il s’agit de la boite a moustaches
(de l'anglais Box & Whiskers Plot, Tukey, 1977), qui représente schématiquement une série de

données statistiques.
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FIGURE A.1: Illustration des éléments constituant une boite & moustache.

La Figure A.1 montre un exemple tiré de nos données expérimentales (valeurs du taux de
restitution d’énergie critique G. estimées en cisaillement pur, sur les essais de la série “12”,
section 5.1.1). Les quantités représentées sur le schéma sont les suivantes :

— La valeur minimale (hors valeurs atypiques).

— Le premier quartile, note Q1. Cette quantité est telle que 25% des valeurs de la série sont

en dessous de cette valeur, et 75% au dessus.

— La valeur médiane, équivalente au deuxieéme quartile, qui coupe la série en deux parties

égales en terme de nombres d’éléments.

— Le troisieme quartile, noté @3, qui sépare les valeurs de la série de facon opposée a Q1.

— La valeur maximale (hors valeurs atypiques).

— Les valeurs atypiques, représentées par des marqueurs ronds. Leur détermination est

décrite ci-dessous.

Le choix des quartiles est adapté a une mesure expérimentale portant sur des échantillons
comportant un nombre de valeurs petit ou moyen. En particulier, la médiane est plus robuste
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que la moyenne par rapport aux valeurs extrémes. En effet, la moyenne calculée sur une série de
données comportant quelques valeurs aberrantes pourra étre largement affectée par ces dernieres
si elles sont tres différentes du reste des valeurs. Au contraire, la médiane calculée sur les mémes
données restera proche de la majorité des valeurs obtenues, et sera peu affectée par les singletons
aberrants.

La médiane, qui constitue la mesure de tendance centrale, est représentée en couleur orange

“représente au mieux” ’échantillon. Cette valeur pourra

sur le graphe, et constitue la valeur qui
donc étre utilisée pour la comparaison avec d’autres séries de données. Le premier et le troisieme
quartile, @1 et @3, sont utilisés pour représenter la “boite”. La hauteur de la boite correspond a
“I’écart interquartile”. Cette quantité est une mesure de dispersion statistique de 1’échantillon.
Par définition de Q1 et @3, exactement 50% des valeurs de ’échantillon sont comprises a
I'intérieur de la boite. L’autre moitié est représentée a l'extérieur par les “moustaches”. Celles-
ci relient les extrémités de la boite aux valeurs minimales et maximales respectivement, et
définissent les valeurs dites “adjacentes”. De fagon générale, elles peuvent étre considérées comme
moins représentatives que les valeurs de la boite.

Notons que certaines valeurs, dites “atypiques”, peuvent étre exclues des moustaches selon
le critere suivant : des frontieres hautes et basses, non représentées sur la figure, sont définies
respectivement par @3+1.5x(Q3—Q1) et Q1—1.5x(Q3—Q1). En d’autres termes, les moustaches
ne peuvent pas étre plus longues que 1.5 fois I'écart interquartile*. Le choix du facteur 1.5 est
conventionnel, une justification peut étre trouvée dans la note de Le Guen (2002).

Nous représentons ces données dans un graphe dont ’ordonnée représente 1’échelle des valeurs
étudiées, et ou l’abscisse n’a pas de signification particuliere. Cette axe permet en revanche de
juxtaposer plusieurs séries de données, décrivant la méme quantité obtenue sur des échantillons
différentes. Cela permet alors la comparaison visuelle des différentes séries de données.

Dans le cadre du présent travail, nous nous contenterons de comparer les valeurs médianes et
les positions relatives des boites & moustaches : deux boites completement disjointes, i.e. a des
hauteurs clairement différentes sur le graphe, permettront de conclure a des valeurs médianes
différentes entre les deux échantillons comparés. A Tlinverse, une superposition horizontale des
boites signifiera que les valeurs estimées sont proches, dans la précision de la mesure.

Pour plus d’informations concernant cet outil statistique, le lecteur pourra s’intéresser a la
note de Le Guen (2002) citée plus haut.

Pour aller plus loin, des tests statistiques existent pour déterminer si les échantillons comparés
sont confondus et proviennent d’une méme population ou non. C’est-a-dire, dans notre cas, si
I’on peut vraisemblablement considérer que les données expérimentales obtenues sur deux séries
différentes fournissent la méme valeur médiane pour une quantité donnée. Nous pouvons citer
par exemple le test de Kruskal-Wallis qui s’applique a trois échantillons ou plus. Cependant,
les résultats présentés sous forme de boites & moustaches sont suffisamment parlants dans notre
étude pour pouvoir conclure directement.

1. Il faut noter que les valeurs atypiques sont exclues des moustaches, mais servent au calcul des quartiles. En
outre, la définition de leurs limites d’exclusion dépend de I’écart interquartile Q3 — Q1.
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Annexe B

Entailles réalisées par découpe laser

Dans cet annexe, nous présentons succinctement des résultats obtenus sur des échantillons
SENT de SBR non chargé, dont les entailles ont été réalisées par une méthode alternative. Au
lieu d’un découpe manuelle avec une lame de rasoir, comme pour les échantillons présentés dans
I’étude, certaines éprouvettes ont été entaillées a I'aide d’une machine de découpe laser.

Le but initial de cette procédure était de pouvoir réaliser une entaille parfaitement reproduc-
tible, de longueur bien contrélée. Cependant, les résultats obtenus nous ont permis de réaliser
le role du rayon de fond de fissure. En effet, ce processus de découpe produit une entaille avec
un fond de fissure de 'ordre de 150 a 200 pum. Cette mesure est relevée sur des images prises
au microscope optique, dont un exemple est donné en Figure B.1. A titre de comparaison, le
rayon de fond d’entaille pour une entaille au rasoir n’est pas mesurable a cette échelle, donc
probablement inférieur a 10 pm.

FI1GURE B.1: Image prise au microscope optique, permettant la mesure du rayon de fond d’en-
taille.

Des entailles de longueurs comprises entre 0.8 mm et 15 mm sont réalisées par découpe
laser, en vue de comparer les résultats a ceux obtenus pour des entailles faites au rasoir. La
découpe est effectuée a ’aide d’une machine Gravograph Laser energy 8. La découpe des bords
de I’éprouvette sont également réalisées par cette machine, assurant un angle de parfaitement
90 degrés entre I'entaille et le bord libre. Les éprouvettes sont de mémes dimensions que celles
présentées chapitre 2 : 80 mm x 30 mm x 2.4 mm (longueur L X largeur w x épaisseur t). La
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découpe de ce matériau produit une sorte de résidu de matiere fondue. Les éprouvettes sont alors
conservées au réfrigérateur durant 24 heures, ce qui a pour effet de rendre le nettoyage du résidu
plus facile par la suite. Une fois les éprouvettes nettoyées, on observe que les surface obtenues
par la découpe sont parfaitement traversantes comme illustré en Figure B.1, et également tres
lisses. En particulier, aucun défaut n’est apparent dans le fond d’entaille circulaire.

Les essais SENT sont alors réalisées suivant le protocole indiqué dans la section 2.5.1.

1.0

o o
o o

F/So (MPa)
o
£

1.0 1.5 2.0 2.5 30
L/Lo (=)

Ficure B.2: Courbes de 'effort normalisé par la section initiale non entaillée Sy en fonction de
lallongement, pour des essais SENT avec entaille réalisée par découpe laser. Les
marqueurs ronds indiquent la rupture critique des échantillons avec une entaille
plus petite que 20% de la largeur w, et les marqueurs carrés sont utilisés pour les
entailles initiales plus grandes. La courbe bleue est la référence non entaillée.

Les courbes des efforts normalisés par la section initiale non entaillée Sy, en fonction des
allongements L/ Lg, sont représentées en Figure B.2. Ces résultats sont comparés & une référence
non entaillée, tracée en bleu. Les courbes de chaque échantillon sont représentées sur la figure.
Pour distinguer les éprouvettes avec des tailles d’entailles respectivement plus petites ou plus
grandes que 20% de la largeur initiale w de I’éprouvette, les ruptures critiques des courbes
correspondantes sont représentées par un symbole rond pour les premieres, et carré pour les
secondes. La rupture de ’échantillon sans entaille est également marqué, par une étoile.

Nous retrouvons le résultat obtenu sur des entailles classiques : lorsque ’entaille est petite,
les courbes obtenus se superposent systématiquement, mais lorsque l'entaille est suffisamment
grande, 'effort mesuré devient plus faible.

En revanche, le phénomene de fissuration obtenu dans ce cas est différent : seule une pro-
pagation critique est observée, caractérisée par des faciés de rupture entiérement lisses (Figure
B.3). Ceci contraste avec les résultats présentés au chapitre 2 (Figure 2.16a), en particulier pour
les grandes entailles initiales qui montrent un faciés essentiellement rugueux. D’autre part, ce
comportement se rapproche de celui des éprouvettes non entaillées, qui elles aussi présentent
un facies de rupture entierement lisse. De plus, les courbes correspondant aux grandes entailles
initiales (Figure 2.14) montrent un léger décalage entre l’effort maximum et la rupture totale, a
priori en lien avec une fissuration lente. A I'inverse, la rupture obtenue lors de ces essais (Figure
B.2) est toujours treés nette, y compris pour les courbes les plus basses, correspondant a des
longueurs d’entailles de 15 mm de long, soit 50% de la largeur d’éprouvette.
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Annexe B. Entailles réalisées par découpe laser

Fi1GURE B.3: Illustration du facies de rupture obtenu sur une éprouvette SENT avec une grande
entaille initiale, réalisée par découpe laser. L’entaille initiale, a gauche, mesure 15
mm de long (soit 50% de la largeur d’éprouvette). La seconde moitié, a droite,
met en évidence un facies parfaitement lisse.

De la méme maniére que pour les essais étudiés aux Chapitres 2 et 4, les valeurs des allon-
gements a rupture critique A, sont relevés pour chaque essai. Les taux de restitution d’énergie
critiques sont estimés, sur les échantillons avec petites entailles initiales, par la formule de Riv-
lin et Thomas (1953) appliquée au SENT. Les valeurs obtenues pour ces deux quantités sont
représentées dans la Figure B.4, par des carrés rouges. Les valeurs correspondantes pour les
éprouvettes entaillées au rasoir sont également représentées pour faciliter la comparaison. Les
allongements & rupture (Figure B.4a) sont illustrés par des points bleus. Les valeurs de G, es-
timées a partir de da; et day (voir section 4.1.4) sont respectivement représentées par des ronds
bleus clairs et bleus foncés (Figure B.4b).

Les allongements a rupture obtenus pour les entailles au laser montrent toujours une dépen-
dance par rapport a la taille de I’entaille, mais sont largement plus grands que pour les entailles
classiques. Cela pourrait s’expliquer par le rayon de fond d’entaille bien plus grand, induisant
une concentration de contraintes moins importante en pointe d’entaille.
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F1GURE B.4: Comparaison des parametres de fissuration critique obtenus sur des essais SENT,
pour des entailles réalisées au rasoir (rond bleus) et par découpe laser (carrés
rouges). (a) Allongements & rupture critique. (b) Taux de restitution d’énergie
critique.

En considérant les problématiques évoquées dans le Chapitre 4, sur les longueurs d’entailles
considérées en SENT, les calculs utilisant la formule de Rivlin et Thomas (1953) ont été effectués
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en prenant la longueur d’entaille initiale a. Ce choix est justifié par ’absence de facies rugueux.
Les valeurs obtenues sont comparées a celles estimées dans la section 4.1.4 (Figure 4.9). Une
dispersion bien plus large est observée, la valeur moyenne et I’écart type obtenus sont de 6,5 et
3.3 mJ/mm? respectivement. Ces valeurs sont globalement supérieures & celles estimées avec la
méthode d’entaille précédente, comme illustré en Figure B.4b.

En conclusion, le rayon de fond d’entaille parait éliminer I’étape de fissuration lente, qui
est observée sur ce matériau en présence de fissures au rasoir et produit des facies de rupture
rugueux. La fissuration des éprouvettes entaillées au laser est donc critique des l’initiation.
Cependant, étant donné que nous n’observons plus de transition rugueux-lisse sur les facies
post-mortem, il n’est pas évident que la valeur de G, estimée soit nécessairement la méme que
celles estimées sur les entaille faites au rasoir. En particulier, il est concevable que lors de la
fissuration nous ayons en fait G > G.', menant & une estimation qui surestime le parametre
matériau associé a la transition critique. De plus, nos résultats semblent montrer que la valeur de
“G.” estimée qui peut dépendre du rayon de fond d’entaille, rappelant les résultats de Thomas
(1955).

Enfin, pour les essais avec des entailles réalisées au laser, un comportement étonnant est
parfois observé : parmi les échantillons présentant les longueurs d’entaille initiale les plus courtes,
nous observons que la rupture ne se produit pas nécessairement au niveau de l'entaille, mais
parfois a un endroit quelconque dans 1’éprouvette. Ces essais sont indiqués dans la Figure B.4a,
correspondant aux quatre valeurs séparées des autres par un trait noir. Ces essais ont en commun
de présenter un allongement a rupture critique qui est proche de l'allongement a rupture des
échantillons sans entaille (Figure B.2). Cette observation évoque les résultats de Chen et al.
(2017), qui proposent une limite de “sensibilité a I'entaille”. Celle-ci correspond & une longueur
minimale d’un défaut, en dessous de laquelle les échantillons se comportement comme si le défaut
était absent.

1. Cela correspond au cas général de la fissuration “dynamique”, qui peut étre observée en appliquant et en
maintenant un étirement A > A & un échantillon non entaillé. Une entaille est ensuite introduite (voir par exemple
les travaux de Corre, 2018, qui a réalisé de tels essais en cisaillement pur).
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Caractérisation et modélisation du comportement a la déchirure
de matériaux élastomeres endommagés par chargements
multiaxiaux

Les élastomeres sont utilisés dans les systéemes mécaniques pour assumer des taches de sus-
pension ou de liaison, comme dans le cas des pneumatiques. Les élastomeres d’intérét sont
renforcés par des particules de noir de carbone. L’ajout de charges améliore certaines propriétés
mécaniques telles que la raideur ou la résistance a I’abrasion, mais induit aussi un fort adou-
cissement de ces matériaux, dit effet Mullins, lors de I’étirement initial. Certaines applications
soumettent des élastomeres a des sollicitations extrémes, pouvant provoquer une fissuration cri-
tique.

Ce travail étudie 'impact de ’adoucissement par effet Mullins sur la propagation de fissures
lors de chargements monotones.

Des résultats expérimentaux préliminaires font ressortir des difficultés a caractériser la fis-
suration dans les matériaux étudiés. Une méthode d’analyse locale est développée, estimant
les champs de déformation fortement hétérogenes auxquelles sont soumises les éprouvettes pré-
entaillées. Ces observations valident des hypotheses permettant le calcul du taux de restitution
d’énergie, qui caractérise la fissuration. Une campagne expérimentale est menée pour évaluer
I'impact de précharges variées sur la propagation de fissures dans un élastomere chargé au noir
de carbone. Afin d’expliquer certains résultats obtenus, I’équilibre énergétique théorique inhérent
a la propagation de fissure est réévalué pour prendre en compte le caractére dissipatif de 'adou-
cissement. Enfin, les mesures expérimentales de la déformation locale sont ensuite exploitées
pour compléter le bilan énergétique, en caractérisant la dissipation énergétique localisée due a
I’effet Mullins.

Mots clés : Caoutchouc - Noir de carbone - Effet Mullins - Propagation de fissure - Anisotropie
induite - Préchargement - Multiaxial - Taux de restitution d’énergie

Characterization and modeling of the tearing behavior of
elastomers damaged by multiaxial loadings

Rubber-like materials are currently used in machine design for suspension or connection
functions, such as pneumatic tyres. The elastomers of interest are reinforced by carbon-black
particles. The addition of these particles improves mechanical properties such as stiffness and
abrasion resistance. However, it also leads to undesired strong softening of these materials,
commonly known as Mullins effect, when first stretched. Elastomers can be submitted to extreme
loading conditions according to the applications, generating critical crack propagation.

This works studies the impact of softening caused by Mullins effect on crack propagation in
filled rubbers submitted to monotonic loading.

Some early experimental results point out the difficulties to characterize a crack propaga-
tion criterion. A local analysis is developed, allowing to study the highly heterogeneous strain
fields witnessed when loading notched specimens. These observations lead to the validation of
assumptions, which enable to calculate the strain energy release rate that characterizes the crack
propagation. An experimental campaign was then performed to evaluate the impact of various
preloads on crack propagation in a carbon-black filled rubber. In order to explain some of the
results obtained, the theoretical global energy balance when the crack propagation occurs was re-
visited in order to take into account the dissipation caused by the Mullins softening. Finally, the
experimental measures of local strain were used to complete the energy balance and characterize
the localized energy dissipation due to Mullins effect.

Key words : Rubber - Carbon-black - Mullins effect - Crack propagation - Induced anisotropy
- Preloading - Multiaxial - Energy release rate
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