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Résumé : La Restauration Dentaire Indirecte
(RDI) est un traitement proposé en odonto-
logie conservatrice qui consiste a éliminer la
partie abimée de la dent, puis a combler ’es-
pace vacant en collant une prothese. Ces der-
nieres années, la Conception et Fabrication As-
sistées par Ordinateur (CFAQO) dentaire a connu
un véritable essor pour la réalisation des pro-
theses. Cependant, dans les logiciels disponibles
sur le marché, l'optimisation de la prothése
ne s’appuie que sur des considérations géomé-
triques. Aucune analyse basée sur des critéres
mécaniques n’est intégrée dans la chaine CFAO
alors que les sollicitations mécaniques consti-
tuent 'une des principales causes d’échecs cli-
niques.

Des travaux antérieurs ont montré I'intérét de
combler ce manque via des simulations du com-
portement mécanique de ’assemblage prothé-
tique patient spécifique par éléments finis. Ils
ont révélé en particulier la nécessité d’amé-
liorer la modélisation mécanique de la couche
d’adhésif de ’assemblage dentaire. Cette couche
peut s’endommager et causer des décollements
de protheses. Les travaux de recherche menés
durant cette these ont pour but d’enrichir les
connaissances sur cette couche critique et de
proposer un modele qui pourrait étre intégré
dans un nouveau maillon d’optimisation méca-
nique de la chaine CFAO.

Dans un premier temps, la structure interne de
couches d’adhésif d’assemblages modeles a été
visualisée en 3D grace a la microtomographie
aux rayons X. A l'aide d’une méthode de seg-
mentation adaptée pour analyser ces images 3D,
les défauts présents dans la couche d’adhésif ont
été détectés et quantifiés. Ils ont été classifiés en
deux catégories : les défauts encapsulés présents
dans la masse de la colle et les défauts aux inter-
faces. Leur taille, leur forme et leur localisation
dans la couche d’adhésif ont été analysées.

Dans un deuxieme temps, des essais Miniature
Mixed Mode Bending (MMMB) ont été réali-
sés sur des éprouvettes pré-fissurées de taille
millimétrique sollicitées en mode-mixte I/II
pour caractériser le comportement de la couche
d’adhésif. L’adhérence de l'interface faible d’une
couche d’adhésif est estimée par la méthode des
aires qui requiert la mesure de l’accroissement
de longueur de fissure. Cette mesure est effec-
tuée par une technique de corrélation d’images
numériques. La dispersion observée dans 1’esti-
mation de 'adhérence masque l'influence du ra-
tio de mixité I/II. Au vu de ces résultats, une
analyse en mode I du comportement des couches
d’adhésif semble suffisante en premiere approxi-
mation pour décrire leur comportement méca-
nique. De plus, la dispersion observée est liée a
la sensibilité de I'adhérence aux protocoles de
collage et aux énergies dissipées « parasites »
qui ne sont pas dissociées de 1’énergie de rup-
ture lors de I'estimation de I’adhérence.

Dans un troisieme temps, un modele de zone co-
hésive (loi de traction-séparation bilinéaire dé-
finie par trois parametres) de la couche d’adhé-
sif a été identifié grace a un essai MMMB en
utilisant la technique de corrélation d’images
numériques intégrée. La fiabilité de cette mé-
thode est supérieure car elle permet de ne pas
prendre en compte une partie de 'énergie «
parasite » qui conduit a une surestimation du
I'adhérence. L’implémentation de cette loi dans
les modélisations numériques évaluant les états
de contraintes des RDIs permettra de prédire
la propagation de fissure de la couche d’adhésif
étudiée.

Finalement, grace & ces études, une meilleure
compréhension des couches d’adhésif dentaire a
été obtenue, ce qui permettra a terme d’optimi-
ser les protocoles de fabrication et d’augmenter
la durabilité des RDIs.




Title : Modeling and mechanical optimization of dental restorations. Numerical and experimental

developments.

Keywords : Indirect dental restoration, Adhesive layer, Defects, Miniature mixed mode bending
test, Traction-separation law, Integrated-digital image correlation

Abstract : Indirect Dental Restoration (IDR)
is a treatment proposed in conservative dentis-
try that consists of removing the damaged part
of the tooth, then filling the vacant space by
bonding a prosthesis. In recent years, Computer
Aided Design and Manufacturing (CAD/CAM)
has become a real boom for the production of
prostheses. However, in the software available
on the market, the optimization of the prosthe-
sis is only based on geometrical considerations.
No analysis based on mechanical criteria is inte-
grated into the CAD/CAM chain, even though
mechanical stresses are one of the leading causes
of clinical failures.

Previous work has shown interest in filling this
gap through finite element simulations of the
mechanical behavior of the patient-specific pros-
thetic assembly. In particular, it revealed the
need to improve the mechanical modeling of
the adhesive layer of the dental assembly. This
layer can be damaged and cause prosthesis de-
bonding. The research carried out during this
thesis aims to enrich the knowledge on this cri-
tical layer and propose a model that could be
integrated into a new mechanical optimization
component of the CAD/CAM chain.

First, the internal structure of adhesive layers
of model assemblies was visualized in 3D using
X-ray microtomography. Using a segmentation
method adapted to analyze these 3D images, the
defects present in the adhesive layer were detec-
ted and quantified. They were classified into two
categories : encapsulated defects in the adhesive
mass and defects at the interfaces. Their size,
shape, and location in the adhesive layer were
analyzed.

Secondly, Miniature Mixed Mode Bending
(MMMB) tests were performed on millimeter-
sized pre-cracked specimens loaded in mixed
mode I/II to characterize the behavior of the
adhesive layer. The adhesion of the weak inter-
face of an adhesive layer is estimated by the area
method, which requires the measurement of the
crack length increase. A digital image correla-
tion technique performs this measurement. The
dispersion observed in the estimate of the adhe-
rence masks the influence of the mixed mode
ratio I/II. Because of these results, a mode I
analysis of the behavior of the adhesive layers
seems sufficient as a first approximation to des-
cribe their mechanical behavior. Moreover, the
observed dispersion is related to the sensitivity
of the adhesion to the bonding protocols and
to the "parasitic” dissipated energies, which are
not dissociated from the fracture energy when
estimating the adherence.

Thirdly, a cohesive zone model (bilinear
traction-separation law defined by three pa-
rameters) of the adhesive layer was identified
through an MMMB test using the integrated-
digital image correlation technique. The reliabi-
lity of this method is superior because it allows
ignoring part of the "parasitic” energy, which
leads to an overestimation of the adherence. Im-
plementing this law in the numerical models
evaluating the stress states of the IDRs will al-
low for predicting the crack propagation of the
studied adhesive layer.

Finally, thanks to these studies, a better un-
derstanding of dental adhesive layers has been
obtained, ultimately allowing for the optimiza-
tion of manufacturing protocols and increasing

the durability of IDRs.
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Introduction

La carie est une pathologie affectant pres de 2,3 milliards de personnes dans
le monde [1]. Elle forme avec ’érosion dentaire et les traumatismes externes,
la principale source de pertes de substances dentaires. Selon I’Union Nationale
des Caisses d’Assurance Maladie, les soins dentaires cotutent prés de 11 mil-
liards d’euros par an en France [2]. Leur prise en charge est partagée entre la
Caisse Primaire d’Assurance Maladie, la complémentaire santé et le patient.
La durabilité des soins dentaires est donc une question centrale et prioritaire
de santé publique.

L’odontologie conservatrice est une branche de la dentisterie dont le but est la
restauration des fonctions dentaires d’un individu en préservant au maximum
les tissus sains. La premiere étape de la restauration consiste en 1’élimination
de la partie lésée du tissu dentaire par fraisage. La partie de la dent qui subsiste
apres 'usinage est appelée préparation dentaire. Cet usinage crée un espace que
le praticien doit combler pour rétablir les fonctionnalités de la dent. L’une des
techniques de comblement préconisées est la Restauration Dentaire Indirecte
(RDI). Lors de ce traitement, le praticien comble l’espace manquant en y
placant une prothese dentaire par collage. Malgré les avancées réalisées dans
le milieu des biomatériaux dentaires, les échecs de RDIs— principalement liés
au décollement et a la rupture des protheéses [3] — demeurent importantes [4].
Ils sont engendrés par une combinaison de sollicitations environnementales
(mécaniques, thermiques et chimiques) présentes dans le milieu buccal.

Mes travaux s’inserent dans le cadre d’un projet de recherche visant & améliorer
la pérennité des RDIs. Aujourd’hui, aucune analyse mécanique n’est réalisée
dans la phase de conception des protheses dentaires de type RDI. Mettre



en place un modele patient spécifique afin de valider la tenue mécanique de
I’assemblage prothétique dentaire conc¢u pourrait donc combler cette lacune.
En effet, la géométrie et les matériaux des différents éléments de I'assemblage
pourraient alors étre optimisés dans le but de minimiser les contraintes au sein
de 'assemblage et ainsi augmenter la durabilité des RDIs.

Dans des travaux précédents, K. Shindo avait montré qu’une modélisation
de Passemblage dentaire & partir de données patient était réalisable [5]. Une
optimisation géométrique pouvait alors étre mise en place dans le but de mi-
nimiser les contraintes mécaniques subies par la prothese dentaire durant la
mastication [(]. Cependant, étant donné les simplifications de modélisation,
ses travaux doivent étre considérés comme les prémices de la mise en place
de RDIs patients spécifiques. Par exemple, dans les simulations numériques
proposées — mais, a notre connaissance, aussi dans celles recensées dans la lit-
térature — la couche d’adhésif a toujours un comportement linéaire élastique,
alors que cette zone s’endommage cliniquement. Cet endommagement peut
étre a l'origine des décollements de protheses. Il est donc primordial d’amélio-
rer la compréhension et la modélisation de cette couche.

Les parametres de la couche d’adhésif influant sur la pérennité d’un assemblage
dentaire sont sa nature [7, 8], sa géométrie [9, 10], ses défauts [11, 12] et son
comportement mécanique [13]. Mes travaux de these visent a approfondir les
connaissances des deux derniers facteurs.

Le chapitre 1 pose le contexte général de la these en discutant notamment des
différents matériaux constituants les assemblages dentaires, des méthodes de
fabrication des protheses actuelles et de ’origine des échecs cliniques. L’objectif
est double. Le premier est de familiariser le lecteur avec les concepts et le
vocabulaire spécifiques au milieu dentaire. Le second est de situer mes travaux
dans le contexte clinique.

Le chapitre 2 porte sur la morphologie interne de la couche d’adhésif en ca-
ractérisant la répartition et la forme des défauts de la couche d’adhésif sur
un assemblage modele afin de déterminer s’ils pourraient étre a 'origine des
échecs des RDlIs.

Le chapitre 3 est dédié a I’étude du comportement mécanique a la rupture
de la couche d’adhésif. Son adhérence sous des sollicitations en mode-mixte
I/II est caractérisée en réalisant des essais miniature mized mode bending sur
des éprouvettes constituées de trois couches (préparation dentaire, colle et
prothese) de taille millimétrique.

Le chapitre 4 porte sur la calibration d’une loi d’endommagement de la couche
d’adhésif pouvant étre utilisée dans les modélisations de RDIs. Une premiere
identification de ses parametres a été réalisée par corrélation d’images numé-
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riques intégrée.
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CHAPITRE 1

Contexte clinique - les restaurations dentaires
indirectes

Dans le cadre d’une lésion dentaire relativement peu étendue une Restauration
Dentaire Indirecte (RDI) peut étre proposée par le praticien dentaire. Ces
restaurations font partie des restaurations peu invasives et sont en phase avec
les concepts de dentisterie "a minima” préservant un maximum de tissus sains.
Dans ce contexte, le praticien élimine la partie de la dent affectée et pose
une prothese pour combler ’espace laissé vacant. La restauration créée est un
assemblage (Figure 1.1) composé :

1. de deux adhérents (le tissu dentaire sain, appelé préparation dentaire,
et la prothese) ;

2. d’un matériau de scellement ;

3. d’une interface entre le matériau de scellement et la préparation den-
taire ;

4. d’une interface entre le matériel de scellement et la prothese.

L’expression couche d’adhésif désignera ’ensemble constitué du matériau de
scellement et de ses deux interfaces.

Dans ce chapitre introductif consacré a la description des RDIs, mes travaux
sont situés dans le contexte clinique et les notions spécifiques nécessaires a la
compréhension du manuscrit sont décrites.

13



Prothese
Matériau de scellement

«—— Préparation dentaire

FIGURE 1.1 — Schéma représentatif d’'une restauration dentaire indirecte
(d’apres [14]).

1.1 Chaine de fabrication des restaurations den-
taires indirectes

Dans le cadre d’une lésion peu étendue, la praticien peut étre amené a pro-
poser la mise en place d’'une RDI. Si cette option est choisie, le praticien
supprime alors la partie affectée de la dent et pose une prothese pour combler
I’espace vacant. Il existe deux voies pour concevoir et fabriquer la prothese :
la voie traditionnelle et la voie plus récente qui s’appuie sur la Conception et
la Fabrication Assistée par Ordinateur (CFAQ). Cette présentation s’appuie
essentiellement sur le « Guide pratique de ventilation n°16 » de I’Institut Na-
tional de Recherche et de Sécurité (INRS) [15], l'article «The application of
CAD / CAM technology in Dentistry» de Susic et al. [16] et 'habilitation &
diriger des recherches de L. Tapie [17].

La voie traditionnelle met en jeu de nombreuses étapes. La premiere est la
prise de ’empreinte dentaire avec de ’alginate ou du silicone. Cette empreinte
est transmise au prothésiste afin qu’un modele en platre de la denture du pa-
tient soit coulé. Un négatif en cire est ensuite réalisé a partir du modele pour
fabriquer la prothése en métal ou en céramique. Les prothéses en métal sont
fabriquées par fonderie ; tandis que celles en céramique sont obtenues principa-
lement par frittage ou pressage a chaud [18]. La prothése est ensuite remise au
dentiste qui la place en bouche par collage sur la préparation dentaire. Le pra-
ticien controle, puis corrige les imperfections afin d’assurer le bon alignement
des dents.

La deuxieme voie d’obtention des protheses est la CFAO dentaire. Elle est plus
récente (milieu des années 80) et son développement exponentiel & partir des

14



années 2000 est lié a I'essor du numérique. Son développement a permis de
diminuer le nombre d’étapes nécessaire a la fabrication des prothéses tout en
lautomatisant [19, 20]. La premiére étape consiste & numériser la denture du
patient soit directement dans la bouche du patient, soit indirectement a partir
de 'empreinte dentaire réalisée de la manieére traditionnelle. Les scans sont
ensuite transmis a un logiciel de CFAO dentaire permettant la fabrication de
la prothese soit par usinage [19] soit par impression 3D [21].

Actuellement, aucune optimisation basée sur des criteres mécaniques n’est réa-
lisée au cours de 'obtention d’une prothese par la voie « CFAO» bien que les
sollicitations mécaniques excessives / et ou répétées sont I'une des principales
causes des échecs cliniques et que les données nécessaires a la réalisation de
cette optimisation sont déja acquises. Durant sa these, K. Shindo a mis en place
un modele simple d’optimisation géométrique des RDIs a partir des données
patient [5]. Il a montré & partir de calculs numériques par éléments finis que
les contraintes subies par la prothése pouvaient étre sensiblement réduites.
Cependant, ces simulations ne prennent pas en compte les défauts ou les pro-
priétés mécaniques de la couche d’adhésif. Mes travaux ont donc pour but de
mieux caractériser cette couche tant morphologiquement que mécaniquement
afin de proposer une modélisation plus réaliste de I’assemblage.

1.2 Description des restaurations dentaires in-
directes

Les RDIs sont des assemblages dentaires composés d’une prothese dentaire (Fi-
gure 1.2, A), d’un matériau de scellement (Figure 1.2, B) et d’une préparation
dentaire (Figure 1.2, C). Elles présentent donc deux interfaces : 'une entre le
matériau de scellement et la prothese dentaire (Figure 1.2, F) et 'autre entre
le matériau de scellement et la préparation dentaire (Figure 1.2, G).

Il existe différents types de RDIs : les inlays, les onlays, les overlays, les cou-
ronnes et les facettes (Figure 1.3). Dans cette partie, la composition, la micro-
structure et les propriétés mécaniques des différentes éléments de la RDI sont
décrites.

1.2.1 La prothese dentaire

La prothese dentaire est le dispositif collé a la préparation dentaire rétablissant
les fonctionnalités de la dent (Figure 1.2, A). Historiquement, les premieres
protheses étaient réalisées en or pur car ce métal est inerte, biocompatible, et
ne se corrode pas. Cependant, du fait de sa faible rigidité, il a été remplacé
progressivement par des alliages en or [22]. De nos jours, les alliages sont
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FIGURE 1.2 — Les éléments constituant une restauration dentaire indi-
recte (d’apres [5]). A la prothese; B la colle; C la préparation dentaire ; D
+ E l'interface entre le matériau de scellement et la préparation dentaire ;
F + G l'interface entre le matériau de scellement et la prothese dentaire.
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FIcUuRE 1.3 — Les cinq types de restaurations dentaires indirectes.
(d’apres [17])

divisés en trois catégories [23] : ceux de haute noblesse, ceux nobles et ceux
non nobles (Tableau 1.1). Voici un exemple de composition d’'un alliage de
haute noblesse : (62—78) Y% d’or, (8—26) %, d’argent, (8—11) %, de cuivre,
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(0—3) %m de platine, (2—4) %y, de palladium et (0—1) %y, de zinc.

Haute noblesse | Noblesse | Non noblesse
Métal noble >60 %o >25 Y%om <25 %m

TABLEAU 1.1 — Catégories d’alliages métalliques.

Ces alliages possedent des propriétés mécaniques élevées (Tableau 1.2), mais
leur biocompatibilité pose probleme. En effet, une diminution de la noblesse
des matériaux s’accompagne d’une augmentation de leur sensibilité a la corro-
sion [24]. Des éléments avec un fort potentiel allergisant sont alors rejetés dans
lorganisme. Par exemple, ~10 % des personnes sont hypersensibles au nickel
[25]. De plus, d'un point de vue esthétique, l'opacité des protheses en alliage
métallique doit étre masquée par un vernis en céramique [23].

Haute noblesse Au — Pd | Co — Cr
E (GPa) 100 [26] 230 [20]
Omax (MPa) 600 [20] 700 [27]

TABLEAU 1.2 — Propriétés mécaniques des alliages. Au—Pd est un alliage
Or - Palladium, Co — Cr est un alliage Cobalt - Chrome, F est le module
d’Young, omax est la résistance maximale en traction.

Les protheses en céramique se révelent étre une alternative intéressante a celles
en métal. Le développement de la CFAO dentaire a permis ’émergence des
protheses dentaires faites entierement en céramique (appelées prothése den-
taire tout céramique). Ces protheéses offrent des propriétés mécaniques (Ta-
bleau 1.3) et esthétiques satisfaisantes et sont biocompatibles [28, 29]. Les
premieres céramiques utilisées pour fabriquer des protheses étaient les céra-
miques feldspathiques [30]. Elles sont constituées d’une phase vitreuse formée
d’une combinaison de felspath, de silice et d’alumine. La phase vitreuse offre
a ces matériaux une excellente transparence et ainsi de bonnes propriétés es-
thétiques (Figure 1.4.a) [31]. Cependant, leurs propriétés mécaniques sont re-
lativement faibles (Tableau 1.3), du fait d’une porosité importante [32] — liée
a leur procédé de fabrication qui est le frittage — et de ’absence de phase cris-
talline [33]. Ainsi, ces céramiques sont principalement employées en tant que
vernis des protheses en métal.

Le développement des vitrocéramiques a offert un bon compromis en- tre pro-
priétés mécaniques et esthétisme (Tableau 1.3). La phase vitreuse (principale-
ment constituée de silice) assure l'esthétisme [31], tandis que la phase cristal-
line — formée de leucite (KAISi,Oy), de silicate de lithium (LiySi,O4), ou de
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disilicate de lithium (Li,Si,O5) — offre des propriétés mécaniques supérieures
a celles des céramiques feldspathiques (Figure 1.4.b) [35].

L’essor de la CFAO dentaire en tant que procédé de fabrication a permis le
développement des protheses en céramique polycrystalline. Ces céramiques
sont uniquement constituées d’une phase cristalline formée de grains d’oxyde
de zircone (ZrO,) stabilisé par des oxydes d’yttrium (Y,04) ou d’alumine
(Al,O4) (Figure 1.4.c). L’absence de phase vitreuse génere une forte opacité
de ces restaurations qui est masquée par un vernissage avec de la céramique
feldspathique [36]. Les céramiques polycristallines posseédent des propriétés
mécaniques supérieures a cel- les des vitrocéramiques (Tableau 1.3).

Feldspathique | Vitrocéramique | Polycristalline
E (GPa) 60 [37, 38] 80 [37, 38] 200 [37]
Omax (MPa) 140 [37, 3] 300 [37, 35] 1350 [37]
i (MPayn) | L[J] 14 07) 5 31

TABLEAU 1.3 — Les propriétés mécaniques des céramiques. E est le mo-
dule de Young, onax est la résistance maximale en traction et Ki. est le
facteur d’intensité de contraintes critique en mode I.

La recherche sur les biomatériaux dentaire est en développement constant. Par
exemple, dans les années 2000 ont été inventés les protheéses en composite a
matrice céramique feldspatique infiltrée par de la résine ou Polymer Infiltra-
ted Ceramic Network en anglais (PICN) (Figure 1.4.d) [39]. Ces matériaux
présentent des propriétés mécaniques proches de la dentine (Tableau 1.4 et
Tableau 1.6) avec un excellent esthétisme.

Durant ma these, le choix a été fait d’utiliser les PICNs comme matériaux

prothétiques.
PICN
E (GPa) 30 [40]
Omax (MPa) 150—180 [37, 38]
Kt (MPay/m) 15 7]

TABLEAU 1.4 — Propriétés mécaniques des PICNs. E est le module
d’Young, omax est la résistance maximale en traction et Ki. est le facteur
d’intensité de contraintes critique en mode I.
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FIGURE 1.4 — Images réalisées par Microscopie Electronique a Balayage
(MEB) a) d’une céramique feldspathique [11], b) de la phase cristalline
d’une vitrocéramique [12], ¢) d’'une céramique polycristalline [13] et d)
d’un PICN [11].

1.2.2 Le matériau de scellement

Le matériau de scellement (Figure 1.2, B) est I’élément qui lie la prothese a
la préparation dentaire. Historiquement, les premiers matériaux de scellement
étaient des colles. Ces colles sont des composites constituées d’une matrice en
résine renforcée par des particules en céramique (Figure 1.5 et Figure 1.6) [15].
Les résines utilisées sont basées sur des mélanges de monomeres de dimétha-
crylates.

Lors de la mise en place d’une prothese sur une préparation dentaire, la colle
se trouve initialement dans un état pateux. La polymérisation des monomeres
solidifie la colle et scelle les adhérents. L’amorcage et la propagation de la
réaction chimique se fait alors soit par la voie photochimique, soit par la voie
chimique, soit par I’association des deux. Le matériau obtenu est un thermo-
durcissable fortement réticulé dont les monomeres sont liés par des liaisons
covalentes [10].

Les colles sont classées dans trois catégories : les colles «sans potentiel adhé-
sify, «avec potentiel adhésify et «auto-adhésives». Les colles «sans potentiel
adhésif» sont celles qui comblent ’espace vacant entre les adhérents, mais el-
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les requierent 'utilisation d’un systeme adhésif pour assurer ’adhésion. Les
systemes d’adhésif sont des agents de couplage comme le silane (section 1.2.4)
ou des adhésifs (section 1.2.5) qui lient la colle aux adhérents. Les colles «avec
potentiel adhésif» possedent un certain potentiel d’adhésion aux adhérents.
Cependant, celui-ci est insuffisant pour s’affranchir de I'utilisation de systemes
d’adhésif. Finalement, la derniere catégorie de colle est la catégorie des colles
«auto-adhésives» qui, en théorie, ne nécessitent pas de systémes d’adhésif. Ce-
pendant, en pratique, l'utilisation de ces systémes est tout de méme conseillée
pour améliorer I’adhésion de la colle.

Dans les années 70, Wilson et al. [17] ont mis au point les ciments verres-
ionomeres. Ces ciments sont une alternative aux colles. Ils sont composés d’'une
poudre en verre pouvant étre constituée d’alumine (Al,O3), de silice (SiO,),
de flurorite (CaF,) réagissant avec une solution acide comme de l'acide poly-
alkénoique (—[CH2CH(COOH)],,—). La solidification se fait par une réaction
acido-basique entre la poutre et la solution [18]. Les ciments verres-ionomeres
possedent une meilleure adhésion physico-chimique avec les adhérents que les
colles. En revanche, les propriétés mécaniques (Tableau 1.5), la résistance a
I'usure et 'esthétisme des ciments sont inférieurs a ceux des colles [13]. Ainsi,
la durabilité des RDIs collées avec du ciment verre-ionomere est plus faible
que celle avec de la colle [7, &]. Pour pallier ces inconvénients, des matériaux
hybrides comme les ciments verres-ionomeres modifiés par adjonction de résine
ou les compomeres ont été développés pour allier les avantages des deux colles
historiques [19].

Aujourd’hui, les colles sont plus populaires que les ciments en raison des mul-
tiples avantages évoqués. Durant ma thése, le choix a donc été fait d’utiliser
des colles plutot que des ciments. Un nombre considérable de colles existe sur
le marché. En voici une liste non exhaustive : Filtek™ Supreme (3M ESPE),
RelyX" U100 (3M ESPE), RelyX” ARC (3M ESPE), Multilink® Automix
(Ivoclar Vivadent AG), Variolink™ IT (Ivoclar Vivadent AG), BisCem" (Bisco),
Maxcem Elite” (Kerr Corporation) et NX3 Nexus" Troisieme Génération (Kerr
Corporation). La composition de chacune de ces colles est différente. Ainsi,
leurs propriétés le sont également. Le choix a été fait de mener la caracté-
risation des défauts (chapitre 2) sur du Maxcem Elite” (Kerr Corporation),
tandis que 1’étude du comportement mécanique (chapitre 3 et chapitre 4) a
été réalisée sur du NX3 Nexus" Troisieme Génération (Kerr Corporation).
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Ciment verre-ionomere Colle
E (GPa) 3—12 [50] 2.4-16 [51, 52, o]
Tmax (MPa) 15—80 [50)] 60—160 [01, 52, 53]
Kic (MPay/m) 0.18—0.3 [5] 0.8—2 [73]

TABLEAU 1.5 — Propriétés mécaniques des matériaux de scellement. F le
module d’Young, omax la résistance maximale en traction et Ki. le facteur
d’intensité de contraintes en mode 1.

Coupling agent Filler

o OOOO J—Resin

i i
|
H4C HO OH CH3

BisGMA = Bisphenol A glycidyl methacrylate
structure of main component

o)
I

Il
H2C=CC‘OCHchzoCHchzocHchzoCHchzo-C?=CH2
HLC CH3

TEGDMA = Triethylene glycol dimethacrylate
reactive diluent

F1GURE 1.5 — Représentation schématique d'une colle avec le systeme de
monomeres constituant la résine. [55]

1.2.3 La préparation dentaire

La préparation dentaire (Figure 1.2, C) est la dent traitée sur laquelle le prati-
cien colle la prothese dentaire. Selon ’étendue de la lésion, la prothese dentaire
est collée soit sur I’émail, soit sur la dentine, soit sur les deux. La composi-
tion, la microstructure et les propriétés mécaniques de ces tissus dentaires sont
décrites dans ce qui suit.

L’émail est la partie externe de la dent en contact avec I’environnement buccal
(Figure 1.7). C’est le matériau le plus minéralisé chez les vertébrés [57] avec
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FIGURE 1.6 — Images d’une colle Filtek" Supreme réalisées par Micro-
scopie Electronique a Balayage (MEB). A et B avec des grossissements
de 1 et de 2.5. Les particules sont des renforts constitués de zircone et de
silice. [50]

preés de 96 %y, de matériaux inorganiques (principalement de 1’hydroxyapatite
de calcium (HA)), 1%m & 2%m de matériaux organiques et 3 %m & 4 %m
d’eau [58]. La microstructure de I’émail est similaire a celle d’un composite
(Figure 1.8) . Elle est composée d’une matrice appelée émail interprismatique
traversée par des fibres appelées prismes d’émail partant de la jonction émail-
dentine a la surface externe de la dent [59]. Les primes d’émail ont un diametre
d’environ 5 pum [59]. La matrice et les fibres sont composées de cristallites de
monocristaux d’HA ayant une section de 50 nm x 25 nm et une longueur
pouvant atteindre 1mm [60]. Ainsi, la différentiation entre les deux éléments
de I’émail ne se fait pas sur la composition mais sur l'orientation de leurs
cristallites. Dans la matrice, elles n’ont pas d’orientation privilégiée. Dans les
fibres, les cristallites localisées au centre sont orientées dans la direction des
fibres tandis que celles a la surface externe dévient de 20° a 45° [(1]. Cette
microstructure complexe fait de 1’émail un matériau anisotrope [62].
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F1GURE 1.8 — Représentation schématique et images MEB de 1’émail ou
R une prisme d’émail et IR I’émail interprismatique. [59]

La dentine est le tissu majoritaire de la dent qui est située entre la pulpe
et '’émail (Figure 1.7). Comme ’émail, la dentine est constituée d’une partie
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minéralisée (70 %m), d’une partie organique (20 %m) et d’eau (10 %) [64].
Sa microstructure est similaire a celle d'un composite (Figure 1.9). Elle est
composée d'une matrice appelée dentine intertubulaire traversée par des tubes
cylindriques creux appelées tubules [(5]. La « gaine » de ces tubules est appelée
dentine péritubulaire. Les tubules traversent en éventail la dent; allant de
la pulpe a I’émail. Cette microstructure complexe fait que la dentine a un
comportement mécanique anisotrope [66].

FiGURrE 1.9 — Image MEB de dentine. DI la dentine intertubulaire, DP
la dentine péritubulaire et T le tubule. [63]

Email Dentine
E (GPa) 70—120 [67, 68] | 12—20 [69, 70, 71]
Kie (MPa+/m) | 0.67—3.93 [72] 1.1-2.3 [73, 74]

TABLEAU 1.6 — Les propriétés mécaniques des tissus dentaires. E le
module d’Young, Ki. le facteur d’intensité de contraintes en mode I.

La durabilité des RDIs dépend du comportement mécanique de ses adhérents.
Par exemple, une forte différence de rigidité entre la prothese et la préparation
dentaire entraine ’apparition de zones de concentration de contraintes cri-
tiques a l'intégrité des RDIs [75]. La vitrocéramique (Tableau 1.3) et le PICN
(Tableau 1.4) semblent ainsi étre des bons matériaux prothétiques lorsque
la prothese est respectivement collée sur de 1’émail et sur de la dentine (Ta-
bleau 1.6). Comme il a été évoqué a la section 1.2.1, les travaux ont été réalisés
sur des PICNs. Ainsi, le choix a été fait d’étudier des assemblages dentaires
avec une préparation dentaire constituée d’un matériau proche de la dentine.
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1.2.4 L’interface colle / prothése

La durabilité des RDIs est sensible a la qualité du collage de la prothese via
la colle. Le collage est assuré par 'application d'un agent de couplage (Fi-
gure 1.2, E) qui améliore I’adhésion physico-chimique. Le silane est souvent
utilisé comme agent de couplage car il lie un matériau inorganique & un maté-
riau organique [70]. Le silane est constitué d’organotrialkoxysilane de formule
R —Y —Si — X;. R est un groupe non-hydrolysable organique se liant a la
matrice en résine du colle. X est un groupe hydrolysable se liant a une surface
riche en groupe hydroxyle (—OH) comme la céramique.

Avant d’appliquer le silane, une attaque chimique (Figure 1.2, F) est réali-
sée avec de 'acide fluorhydrique ou HydroFluoric acid en anglais (HF) sur
la céramique pour améliorer la richesse de sa surface en grou- pe hydroxyle
(—OH). L’attaque chimique crée aussi de la rugosité dans laquelle le colle
s’infiltre. L’infiltration engendre un meilleur ancrage et donc une meilleure
adhésion mécanique. La rugosité dépend de nombreux parametres comme le
temps d’application de 'HF ou la composition de la céramique. Par exemple,
pour les céramiques feldspathiques, la hauteur moyenne arithmétique de sur-
face Sa varie de 0.14 4+ 0.016 sans attaque chimique a 0.41 + 0.01 avec 40s
d’attaque chimique; et a 0.6 £ 0.01 avec 160s. Pour les vitrocéramiques, la
Sa varie de 0.16 4+ 0.03 sans attaque chimique a 0.3 £ 0.02 avec 40s d’attaque
chimique; et & 0.65 + 0.016 avec 160s [77].

1.2.5 L’interface colle / préparation dentaire

Cette partie s’appuie essentiellement sur l'article de Zhao et al. [78]. La majo-
rité des colles adhere mal aux tissus dentaires. Les différences de microstructure
entre ’émail et la dentine font que le protocole de collage doit étre adapté aux
matériaux constituant la préparation dentaire.

L’adhésion a la dentine est difficile car la colle possede une mauvaise adhé-
rence avec sa partie organique. De plus, de la boue dentinaire est incrustée
a sa surface. Elle est constituée des restes de tissu dentaire éliminés durant
le fraisage. Un adhésif (Figure 1.2, F) composé de monomeres est appliqué
pour améliorer ’adhésion physico-chimique de la colle. L’une des extrémités
de ces monomeres est constituée de groupe de méthacrylates se liant a la ré-
sine, tandis que 'autre extrémité réagit avec I’HA ou les amines du réseau de
collagénes. Avant 'application de cet adhésif, une attaque chimique est effec-
tuée (par exemple avec de l'acide phosphorique) pour dissoudre I'HA sur une
profondeur de (1—5 pm) et éliminer la boue dentinaire. Le réseau de fibrilles
de collagene est ainsi révélé et les tubules sont élargis et libérés des bouchons
de boue dentinaire qui les obstruaient. Ces sites deviennent propices a I'an-
crage de la colle, ce qui favorise son adhésion mécanique. L’interface crée est
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appelée couche hybride (H de la Figure 1.2 et Figure 1.10.b).

EHT = 400KV Signal A= InLens
WD= 4mm Photo No. = 7671  Aperture Size = 30.00 ym
Y S

FIGURE 1.10 — Images MEB d’un échantillon a) de dentine apres une
attaque chimique a I’acide phosphorique [63] et b) d’'une couche hybride
[79].

L’adhésion a I’émail est assurée par une attaque chimique préalable de 1’émail
a lacide phosphorique (Figure 1.10.a). Elle nettoie la surface d’adhésion et
engendre une rugosité proche de 50 ym, favorable a 'adhésion mécanique de
la colle. De plus, la mouillabilité — qui décrit la capacité d’une surface a laisser
un liquide s’étaler — de ’émail augmente alors, améliorant I’adhésion physico-
chimique.

1.3 Echecs cliniques des restaurations dentaires
indirectes

Les RDIs étant des assemblages complexes exposées a des sollicitations mé-
caniques, thermiques, chimiques ou encore bactériologiques, leur durabilité
dépend des matériaux les constituants, du protocole de collage et de I'envi-
ronnement buccal. Mes travaux se sont focalisés sur ’étude de I'impact des
sollicitations mécaniques sur la durabilité des RDIs.

Malgré leur bonne durabilité [1], les protheéses métalliques posent de nom-
breux problemes cliniques tels que la perte de vitalité et la fracture des pré-
parations dentaires [1]; ou l'allergénicité de ces alliages [25]. Aujourd’hui, les
praticiens préconisent les protheses en céramique qui sont biocompatibles et
qui présentent de bonnes propriétés esthétiques et mécaniques [28, 29]. Leur
durabilité est inférieure ou égale a celle des RDIs avec une prothese en alliage
métallique [1]. L’échec des RDIs avec une prothése en céramique est principa-
lement di a la fracture ou au décollement de la prothese, dont I'initiation est
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majoritairement localisée a l'interface colle / prothése de la zone marginale
des RDIs (Figure 1.11) [30, 81, 82].

FIGURE 1.11 — Prothese fracturée en deux parties F1 et F2 dont la
propagation de fissure s’est initiée dans la zone marginale [32]

Les simulations numériques réalisées par K. Shindo [5] sur un RDI montrent
qu’'une zone de forte concentration de contraintes existe dans la zone marginale
de la prothese et de la couche d’adhésif qui pourrait étre a l'origine de certains
échecs cliniques (Figure 1.12).

Dans les simulations, le comportement mécanique de la prothese est approché
par une loi linéaire élastique. Etant donné le caractere élasti- que-fragile des
céramiques, cette modélisation est suffisante pour prédire la rupture des pro-
theses a I’aide de criteres simples comme le critere de Rankine. En revanche, la
couche d’adhésif est modélisée par un comportement linéaire élastique et est
liée parfaitement aux adhérents, malgré le fait que son endommagement puisse
étre la source des décollements et des ruptures de protheses. Une description
plus fine du comportement de la couche d’adhésif intégrant cet endommage-
ment améliorerait la fiabilité des simulations. Aussi, des essais ont été réalisés
pour estimer I'adhérence de la couche au chapitre 3 et une loi d’endommage-
ment décrivant son comportement a été calibrée au chapitre 4.
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FIGURE 1.12 — Distribution des contraintes principales maximales et
de Von Mises dans respectivement ; a) une prothése et b) une couche
d’adhésif d'une RDI patient spécifique soumise a une charge masticatoire
statique (d’apres [0]). Les zones ROI 3 et ROI 4 — qui se trouvent dans
la zone marginale de la prothese et de la couche d’adhésif — présentent
une forte concentration de contrainte.

Une étude a été préalablement menée pour identifier et caractériser les causes
de cet endommagement. Les travaux de la littérature ont montré la présence
de défauts dans la couche d’adhésif des RDIs [33, 84]. Leur impact sur la tenue
mécanique d’'un assemblage dépend de leur quantité, leur distribution et leur
forme. C’est pourquoi on s’intéresse a la morphologie des défauts avant de
caractériser le comportement mécanique des couches d’adhésif. Le chapitre 2
traite donc de la caractérisation morphologique des défauts présents dans les
couches d’adhésif.
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CHAPITRE 2

Morphologie de la couche d’'adhésif : observation et
quantification des défauts

La Restauration Dentaire Indirecte (RDI) est un traitement que le praticien
peut proposer dans le cadre d’une lésion dentaire peu étendue. Durant sa these,
K. Shindo a développé un outil d’optimisation géométrique des RDIs a par-
tir des données patient [5]. Cependant, de nombreuses simplifications avaient
été faites dans cette modélisation mécanique. La couche d’adhésif y était no-
tamment considérée homogene, avec un comportement linéaire élastique et
parfaitement attachée aux adhérents. Or, en réalité, des défauts sont présents
dans la couche d’adhésif qui peuvent nuire a l'intégrité des RDIs. Il est donc
pertinent de les prendre en compte dans les simulations numériques. La pre-
miere étape pour mieux comprendre 'impact des défauts est de connaitre leur
répartition et leur forme dans la couche d’adhésif.

Le chapitre 2 est de ce fait dédié a la mise en place d’'un protocole de ca-
ractérisation morphologique des défauts de la couche d’adhésif. La présence
des défauts dépend de la géométrie, des matériaux et du protocole de collage
des RDIs. Il existe autant de configurations de RDIs que de dents a restau-
rer. Aussi, pour déduire des conclusions, il a été choisi de mener ’étude sur
un assemblage modele dont la géométrie suit les recommandations de Tapie
et al [85]. Cette géométrie a été utilisée dans d’autres travaux pour étudier
I'influence de parametres géométriques sur I'intégrité des assemblages [36, 87,

!
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De plus, pour s’assurer d’en tirer des conclusions générales, 1’étude sur les
défauts doit étre réalisée sur des matériaux proches de ceux constituants les
RDIs et le protocole de fabrication des assemblages doit étre bien controlé. La
premiere exigence permet de diminuer la sensibilité des résultats au choix des
matériaux. La seconde exigence assure que les conclusions ne sont pas liées
a des incertitudes sur la géométrie des assemblages. La fiabilité de la fabri-
cation des protheéses est aisée a assurer du fait qu’elles peuvent étre réalisées
par CFAO. En revanche, la mise en place d’une fabrication fiable de la prépa-
ration dentaire est plus ardue étant donné la géométrie complexe de la dent.
Dans leurs travaux , Malkog et al. et Dauti et al. ont privilégié I'une des deux
exigences [83, 841]. Malkog et al. [33] ont priorisé le matériau en préparant ma-
nuellement soixante-dix-sept préparations dentaires extraites de dents. Dauti
et al. [34] ont priorisé la fiabilité en fabriquant des préparations dentaires en
résine et par impression 3D. Lorsque la préparation dentaire est réalisée ma-
nuellement, sa géométrie n’est pas maitrisée ; et lorsqu’elle est fabriquée dans
un matériau non biologique, la différence est forte entre son interface colle
/ préparation dentaire et celle des RDIs réelles en bouche. Pour pallier ces
inconvénients, nous avons choisi de fabriquer la préparation dentaire & partir
d’os cortical de boeuf dont la microstructure est proche de la dentine et dont
I'usinage est possible grace a la possibilité d’en extraire des blocs massifs.

Les travaux de caractérisation morphologique des défauts par microtomogra-
phie aux rayons X (X-ray micro Computed Tomography (X-ray uCT) en an-
glais) de Malkog et al [33] et de Dauti et al [31] montrent que la uCT peut
étre utilisée pour étudier les défauts des RDIs. Cette technique non destructive
fournit une image tridimensionnelle permettant de visualiser la structure in-
terne d’un objet en mesurant 'atténuation d’un faisceau de rayons X a travers
celui-ci [39].

La position, la taille et la forme d’un défaut ont une influence sur la localisa-
tion et 'intensité des concentrations de contrainte qu’il induit. Par exemple,
dans le cas d’une plaque infinie sollicitée en traction et comportant un défaut
elliptique, la contrainte maximale de la plaque omax vaut :
Omax = Ko, (21)
a
avec K, =1+ 2 <5> (2.2)
ou 0, la contrainte de la plaque loin du défaut, K le facteur de concentration
de contrainte, a et b les axes respectivement orthogonal et colinéaire a la
traction [90]. L’Equation 2.2 montre que I'aplatissement des défauts entraine
une augmentation de omax. Ainsi, méme si la porosité ou la taille des défauts
sont faibles dans une couche d’adhésif, la forme elliptique d’un défaut peut étre
critique a la tenue mécanique d’une RDI. Il est donc pertinent de caractériser
la position, la taille et la forme des défauts.
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Ce chapitre propose une méthode pour caractériser la morphologie des bulles
et des décollements des couches d’adhésif a partir d’acquisitions X-ray uCT
d’assemblages modeles. La méthode est illustrée pour une RDI composée d’une
préparation dentaire en os cortical de boeuf collée a une prothese en composite
avec une colle auto-adhésive.

2.1 Matériels et méthodes

2.1.1 Conception et fabrication des assemblages dentaires

Le protocole de caractérisation a été mis en ceuvre sur des assemblages den-
taires modeles définis par Tapie et al. [35] (Figure 2.1). Les modeles géomé-
triques de la préparation dentaire et de la prothése ont été réalisés sur CATIA
V5 (Dassault Systems). Les matériaux bruts ont été fraisés avec une fraise dia-
mantée cylindrique de 2mm (KaVo Dental) sur un prototype de fraiseuse par
commande numérique (Lyra Mill SA) dont la précision d’usinage est d’environ
15 um. Les couronnes ont été réalisées en composite dans des blocs de Vita
Enamic®)(VITA Zahnfabrik) et la préparation dentaire a été usinée dans de
I’os cortical de boeuf. Ce choix permet de remplacer la dent humaine par un
matériau dont la microstructure est similaire a la dentine [91] et dont la mise
en forme peut étre réalisée par usinage. Cette substitution dentine/os cortical
de boeuf avait déja été adoptée dans une étude caractérisant ’adhérence d’une
couche d’adhésif [92]. Les deux adhérents sont collés avec la colle auto-adhésif
Maxcem Elite” (Kerr Corporation) [93].

Le protocole de collage du fabricant Kerr Corporation a été suivi pour fabri-
quer les assemblages modeles [93]. La céramique a été mordancée a acide
fluorhydrique et traitée avec un agent de couplage en silane. La préparation
dentaire a été traitée a I’acide phosphorique. La couronne a ensuite été remplie
en exces de colle avec une seringue a double compartiment munie d’un embout
mélangeur, puis collée a la préparation dentaire a 1’aide d’un guide cylindrique
creux avec une masse de 166.5 g pour assurer la coaxialité de ’assemblage. La
colle a été photopolymérisée au niveau de la zone marginale (Figure 2.1) pen-
dant soixante secondes & l'aide d’une lampe a polymériser SDI Radii Plus®
LED.

Trois assemblages modeles (nommés E7, Fy et E3) ont été réalisés en suivant
ce protocole.
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FIGURE 2.1 — Schéma représentatif de ’assemblage modele (d’apres [5]).
hocelusale = 0.3 mMm, haxiale = 0.2mm et Amarginale = 0.1 mm sont respecti-
vement les épaisseurs des zones occlusale, axiale et marginale de la couche
d’adhésif; o = 6° est 'angle de convergence; hassemblage = 12mm est la
hauteur de I'assemblage; et rassemblage = 4mm est le rayon de l'assem-
blage.

2.1.2 Acquisition et traitement d’images de I’assemblage

La structure interne des trois assemblages modeles a été visualisée par X-ray
uCT. Elle a été réalisée avec le microtomographe X50-CT a double tube de
North Star Imaging Company (NSI) équipé d’un détecteur a écran plat Dexela
(3074 px x 3888 px, 14 bits). Il est utilisé avec un tube a rayons X refroidi uti-
lisant une cible de réflexion (225kVe, détectabilité des détails 1 um). Les as-
semblages modeles ont été scannés avec les parametres de balayage suivants :
tension 180kV, intensité 100 pA. En appliquant un algorithme de rétropro-
jection filtrée, le volume de de l'assemblage a été reconstruit sous la forme
d’un réseau tridimensionnel de voxels (1228 px x 1214 px x 1307 px), chacun
contenant un niveau de gris caractérisant 'atténuation des rayons X. La taille
des voxels de I'image 3D reconstruite est de 7.3 um. Des traitements supplé-
mentaires proposés dans le logiciel de NSI ont été utilisés pour éliminer les
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artefacts de reconstruction.

P G !
1 - Couronne
+

2-0s

3 - Artefact visuel issu de la pCT
+
4 - Réseau de canaux de Havers
+
5 - Défauts étudies

6 - Résine du joint adhésif l

MNumber of voxels

FI1GURE 2.2 — Distribution du niveau de gris de I'assemblage modele E3
ou sont indiqués les différents éléments composants 'image 3D recons-
truite.

La morphologie de la couche d’adhésif a été caractérisée en extrayant les dif-
férents éléments constituant les images 3D. Cette couche est constituée de la
colle, des défauts et des deux interfaces avec les adhérents. La résolution des
acquisitions est insuffisante pour caractériser les interfaces. En revanche, la
colle et les défauts dont le volume est supérieur & celui d’'un cube de longueur
d’arétes de 3 vx peuvent étre étudiés. La Figure 2.2 présente I’histogramme du
niveau de gris de ’assemblage modele E3.

La présence de canaux d’Havers et des artefacts d’acquisition empé-
chent 'utilisation d’une segmentation globale ou locale pour extraire aisément
les défauts. Une méthode de segmentation développée sur MATLAB 2021b a
été proposée pour extraire la couche d’adhésif. La segmentation est faite en
deux étapes : d’abord I'extraction de la colle de I'image 3D de ’assemblage
et ensuite 'extraction des défauts. La colle a été segmentée avec un seuillage
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global du fait de la qualité de I'acquisition associée a la bonne différence de
densité entre les différents éléments de 'assemblage. Les limites de I'intervalle
de seuillage ont été définies d’'une maniere a affilier le plus de voxels possible
a la colle. Ainsi, la caractérisation morphologique est treés peu sensible au
seuillage de la colle.

Composite Composite

£

Défaut encapsulé Défaut encapsulé

‘_

J

Défaut aux interfaces Défaut aux interfaces

FI1GURE 2.3 — Coupe 2D de I'image 3D reconstruite de ’assemblage mo-
dele E3 respectivement a) avant et b) apres la segmentation.

L’extraction des défauts a été réalisée en trois étapes. La premiere étape a
consisté en I'extraction par un seuillage global des voxels appartenant aux ar-
tefacts, aux réseaux de canaux de Havers et aux défauts (Figure 2.2). Dans
la seconde étape, des opérations de dilatation sur les voxels affiliés a la colle
ont créé un masque contenant la colle et les défauts. A la derniere étape, les
voxels extraits a la premiere étape et contenus dans le masque ont été affiliés
aux défauts. Les défauts de volume inférieur & 10503 um?, correspondant au
volume d’un cube de coté 21.9 pm (3vx), ont été retiré de I’analyse car leur
nature (défaut réel ou artefact) était indiscernable. Des opérations morpholo-
giques ont ensuite été réalisées pour assurer la contiguité des contours de cha-
que élément. Finalement, la colle et les défauts de la couche d’adhésif ont été
extraits des images 3D reconstruites et ont été analysés (Figure 2.3).

2.1.3 Méthodes d’analyse

La variation de I’épaisseur de la couche d’adhésif dans les assemblages den-
taires est la premiere grandeur caractérisée. Elle a été mesurée en appliquant
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la méthode proposée par Tapie et al. [25]. Cette méthode caractérise de ma-
niere fiable la taille de I'espace vacant entre une préparation dentaire et une
prothese a partir d’une image 3D d’une RDI, le but étant d’analyser ’existence
éventuelle d’une corrélation entre cette épaisseur et la répartition des défauts.

Prolate Sphere Oblate

'
'
'
'
5
'
'
'
'
'
'
'
'

[}>>1 [3:1 [3<<1

FIGURE 2.4 — Schéma représentatif de la sphéricité 5. [94]

Les défauts observés ont été classés en deux catégories : les défauts confinés
dans la masse de la colle qui sont nommés défauts encapsulés et les défauts
possédant au moins une surface contigué avec I'un des adhérents ou avec ’en-
vironnement buccal qui sont nommés défauts auz interfaces (Figure 2.3). La
classification des défauts a donc été faite sur un critere de localisation. Les
deux grandeurs caractéristiques des défauts sont la taille et la forme géomé-
trique car les deux impactent de maniere significative la résistance mécanique
de la couche d’adhésif. La taille caractéristique d’un défaut encapsulé peut
étre évaluée a partir du rayon équivalent repcaps défini en considérant une
bulle sphérique de volume Vencaps :

3Ve
Tencaps = ¥ efn;aps (2.3)
La sphéricité 5 d’un défaut encapsulé de demi-axes a1 # (a2 ~ a3) est carac-
térisée par :
2a1

T 20

Lorsque 8 = 1, les défauts encapsulés sont des spheres (Figure 2.4). Ainsi, plus
la sphéricité d’un défaut encapsulé s’éloigne de 5 = 1 et plus son potentiel a
étre critique pour une RDI augmente selon la direction de chargement. Les
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défauts aux interfaces étant par nature des ellipsoides du fait de leur position
dans une RDI, leur sphéricité n’a pas été étudiée.

2.2 Résultats et discussion

2.2.1 Caractérisation morphologique de la couche d’adhé-
sif
Dans un premier temps, le volume apparent de la couche d’adhésif dans ’as-
semblage modele a été visualisé et quantifié sans considérer les éventuels dé-
fauts présents dans la couche d’adhésif. La Figure 2.5 présente la visualisation
3D de I’épaisseur de la couche d’adhésif des trois assemblages modeles fabri-
qués. La robustesse et Vefficacité de la méthode de Tapie et al. [35], utilisée
ici, avaient déja été prouvées sur un assemblage modele ot une prothese était
posée sans collage sur une préparation dentaire. L’étude avait révélé un désa-
lignement entre ’axe de la préparation dentaire et celui de la prothese. Ce
désalignement a également été observé dans nos assemblages modeles collés. 11
se traduit par des variations d’épaisseur dans les sections droites de la couche
d’adhésif (i.e., section situées dans des plans orthogonaux a ’axe moyen de ’as-
semblage) comme cela est illustrées dans les zones C2 et C3, C4 et C5, et E2 et
E3 de la Figure 2.5. En revanche, Tapie et et al. [35] n’avaient pas observé une
surépaisseur de la couche d’adhésif du fait que leur assemblage modele n’était
pas collé. Cette surépaisseur est importante dans les zones occlusales des deux
premiers assemblages ou 'épaisseur est respectivement supérieure a 550 pm
en Al et 450 um en C1 alors que leur épaisseur théorique était de 300 um. De
méme dans la zone marginale de E; (A3 de la Figure 2.5) ou I’épaisseur est

supérieure a 200 pm alors que dans la phase de conception elle avait une valeur
de 100 pm.
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£) B

FIGURE 2.5 — Visualisation 3D de la couche d’adhésif des trois assem-
blages modeles : épaisseur en microns a) , c), et e) , défauts b), d) et f)
avec les deux classes de défauts (en bleu les défauts encapsulés, en rouge
les défauts aux interfaces)
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Les différences d’épaisseur de couche d’adhésif entre la géométrie réelle et la
géométrie concue proviennent probablement de la phase d’écoulement de la
colle. Les principaux parametres dont dépendent 1’écoulement sont :

la force appliquée durant le collage et la durée de pressage;
la quantité de colle initiale dans la couronne;
I’état de surface des adhérents;

la géométrie des adhérents;

AR

la viscosité de la colle.

Les parametres 4 et 5 ont été bien maitrisés étant donné que les adhérents ont
été fabriqués par CFAO et que la méme colle a été utilisée pour les trois as-
semblages. Par contre, les trois premiers parametres ont sans doute été moins
maitrisée. En effet, malgré le guide cylindrique utilisé, la force n’était pas ap-
pliquée uniformément sur I’assemblage. Cette non uniformité a probablement
fait que la préparation dentaire a tourné autour d’un axe horizontal durant
la phase d’assemblage et de collage d’F» et d’Ej3, entrainant le désalignement.
De plus, la colle a été remplie « en exces » dans la couronne comme préconisé
par le fabricant Kerr Corporation. Le volume de colle initial était différent
pour chaque assemblage. Pour une force appliquée et un temps de pressage
donnés, plus le volume de colle est important et plus la quantité de matiere
qui subsiste dans la couche d’adhésif apres polymérisation est importante. Il
est donc vraisemblable que le volume initial de colle était plus important pour
FE1 que pour Es et E3. D’autre part, I’état de surface des adhérents est lié aux
traitements appliqués manuellement sur les surfaces collées. Cette étape étant
non automatisée, cet état est différent entre chaque échantillon et amene des
différences dans I’écoulement de la colle. Finalement, bien que I’étude ait été
réalisée sur des assemblages modeles en prenant des précautions particulieres
lors de I'assemblage des deux parties, la géométrie finale révele des écarts no-
tables par rapport a la géométrie congue. Il est fort probable que cet écart
soit encore plus élevé dans les RDIs collées en bouche par un praticien. Il peut
s’avérer préjudiciable a I'intégrité des RDIs car un volume initial de colle plus
important peut s’accompagner d’une augmentation de la quantité de défauts
rendant moins pérenne les assemblages dentaires. Une attention particuliere
est portée au lien entre le volume de colle et la quantité de défauts dans ’étude
qui suit (section 2.2.2).

2.2.2 Caractérisation des défauts présents dans la couche
d’adhésif

La morphologie globale de la couche d’adhésif étant caractérisée, nous allons
maintenant identifier et caractériser les défauts.
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[mm”] Ey | Ey | Ej
Vea 43.3 | 40.0 | 29.6
Vinterfaces | 0.14 | 0.16 | 0.21
‘/encapsules 0.25 | 0.08 | 0.11

TABLEAU 2.1 — Volume de la couche d’adhésif V¢, des défauts encapsulés
Vencapsules €t des défauts aux interfaces Vipterfaces des trois échantillons
étudiés.

Le Tableau 2.1 présente le volume de la couche d’adhésif, des défauts en-
capsulés et des défauts aux interfaces des assemblages. Le volume total de
défauts dans la couche d’adhésif est respectivement de 0.39 mm?, 0.24 mm? et
0.31 mm? pour Ey, Es et E3. Rappelons que I’estimation du volume des défauts
ne prend pas en compte ceux de volume inférieure & 10 503 um?® (correspondant
a un cube de 21.9 um de c6té) non quantifiable par 'imagerie numérique. Le
volume total de défauts est faible en regard du volume de la couche d’adhésif
et correspond & une porosité moyenne d’environ 1 %. Cependant, ces données
doivent étre exploitées avec prudence car outre le fait qu’il s’agit d’une esti-
mation basse, la concentration des défauts dans certaines zones de la couche
d’adhésif montre que la distribution des défauts, et donc de la porosité, est
hétérogene.

Le volume des défauts dans ’échantillon F» était inférieur a celui d’E3 alors que
le volume de sa couche d’adhésif est plus élevé (Tableau 2.1). Cette observation
avait déja été faite par Malkog et al. [33] qui avaient effectué une étude similaire
par uCT sur les défauts présents dans la couche d’adhésif de huit assemblages
modeles. Ainsi, une augmentation du volume d’une couche d’adhésif n’entraine
pas forcément une augmentation de celui des défauts. La cause d’apparition
des défauts est discutée dans la suite du manuscrit.

Caractérisation des défauts encapsulés

Dans un premier temps, les défauts encapsulés ont été analysés. La Figure 2.5
présente les images 3D de la couche d’adhésif avec les défauts des trois assem-
blages modeles F1, Fo et E3. Les défauts encapsulés sont localisés dans les
zones ou ’épaisseur de la couche d’adhésif est élevée comme par exemple les
zones B2, D3 et F3 de la Figure 2.5. Cette observation explique la différence
de volume de défauts encapsulés entre E; et {E2, F3} (Tableau 2.1). En ef-
fet, I’épaisseur de la colle de 'assemblage E; étant élevée dans toute sa couche
d’adhésif, des défauts encapsulés sont apparus uniformément dans la couche au
moment de ’assemblage. En revanche, les zones C2 et E2 des assemblages Fo
et F3 (Figure 2.5) étant des zones avec une faible épaisseur, moins de défauts
encapsulés ont été créés.
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FIGURE 2.6 — Distribution du rayon effectif des défauts encapsulés des
trois assemblages.

La Figure 2.6 présente la distribution de leur rayon effectif (Equation 2.3) dans
les trois assemblages modeles. La part de défauts encapsulés de rayon effectif
inférieur a 30 um est de 86 %, 88 % et 77 % pour E1, F; et E3, respectivement.
Ces valeurs sont sous-estimées puisque 'estimation n’a pas tenu compte des
défauts encapsulés de rayon effectif inférieur & environ 11 pm (1.5vx) dont la
proportion n’est sans doute pas négligeable. Le rayon effectif moyen est de
18.5 um, 18.5 um et 20.5 um pour F1, F2 et E3, respectivement. 23, 14 et 16
défauts encapsulés ont un rayon effectif supérieur a 60 pm.
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FIGURE 2.7 — Distribution de la sphéricité § des défauts encapsulés des
trois assemblages.

La Figure 2.7 présente la distribution du degré de sphéricité 5 (Equation 2.4)
des défauts encapsulés dans les trois assemblages. La part de défauts encapsulés
dont la sphéricité est supérieure a 1.5 et inférieure & 1/1.5 est respectivement
de 18 %, 31 % et 63.3% pour E1, F> et E3. Ainsi, une grande variabilité existe
sur le volume et la forme des défauts encapsulés dans les RDIs. Cette variabilité
est due aux phénomenes déclenchant I’apparition des défauts encapsulés.

L’utilisation d’'un embout mélangeur lors du remplissage de la couronne fait
que les défauts encapsulés sont vraisemblablement dus au piégeage d’air durant
la solidification de la colle. Ainsi, le principal phénomene influant sur ’appa-
rition et la morphologie des défauts encapsulés est I’écoulement de la colle. 11
serait pertinent de réaliser, & la suite de nos travaux, une étude plus fine sur la
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distribution des défauts encapsulés, leur forme et leur orientation et de corré-
ler ces parametres avec la localisation des défauts dans la couche d’adhésif en
lien avec ’écoulement et la polymérisation. Cette étude pourrait étre menée
sur des assemblages « sandwiches » dont la fabrication est plus reproductible
que celle des assemblages modeles considérés dans notre étude et dans Tapie
et al. [35]. Ainsi, une analyse plus fine des parameétres en lien avec le processus
de fabrication de I'assemblage dentaire qui minimisent 'apparition de défauts
encapsulés critiques pourrait étre faite. De plus, la réalisation d’une étude nu-
mérique comparant la distribution des contraintes dans la couche d’adhésif et
dans I’ensemble de la RDI en fonction du type, de la localisation et de I’orien-
tation des défauts permettrait de déterminer les défauts encapsulés les plus
critiques aux RDIs.

Caractérisation des défauts aux interfaces

Pour rappel, nous avons appelé « défauts aux interfaces» tout défauts en
contact avec un adhérent ou l'environnement buccal (section 2.1.3). Les dé-
fauts restants sont classés dans la catégorie des défauts encapsulés. Ainsi, le
critere est seulement basé sur la localisation des défauts dans ’assemblage. On
remarque que les défauts aux interfaces (en rouge sur la Figure 2.5) semblent
étre de deux types.

Des défauts aux interfaces« plats » allongés et de faible épaisseur sont visua-
lisés a l'interface colle / préparation dentaire des trois assemblages et sont
principalement localisés au niveau de la transition entre la zone axiale et la
zone marginale (B1, D1 et F1 de la Figure 2.5). Des défauts aux interfaces
similaires avaient déja été observés par May et al. [30], mais & l'interface colle
/ prothese de la zone occlusale d’assemblages modeles. Dans leur étude, les as-
semblages étaient constitués d’une prothese en céramique feldspathique collée
a une préparation dentaire en composite avec une colle sans potentiel adhésif.
Ils avaient attribué I'existence de ces défauts aux contractions volumiques ap-
paraissant durant la polymérisation. Elles génerent des contraintes de traction
dans la colle durcie qui est supérieure a 'adhérence de 'interface, provoquant
des ruptures locales. La mouillabilité des adhérents est souvent évoquée avec
la contraction volumique comme cause des défauts aux interfaces« plats » [36,

, 96, 97]. La sensibilité de ces deux phénomenes a la nature, la composition
et la microstucture des matériaux explique probablement la différence de lo-
calisation des défauts aux interfaces« plats » entre les travaux de May et al.
[36] et les notres.

La pertinence de substituer la dentine par de 1’os cortical de boeuf peut alors
étre questionnée, étant donné que les défauts aux interfaces« plats » a l'inter-
face colle / préparation dentaire ne seraient peut-étre pas apparus si le collage
avait été réalisé sur de la dentine. La confirmation des résultats obtenus sur
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des assemblages modeéles avec un adhérent en dentine est donc nécessaire. Si la
substitution de la dentine par de I’os est validée, des études de caractérisation
morphologique des couches d’adhésif pourront étre mises en place plus facile-
ment dans les laboratoires et les entreprises de biomatériaux dentaires étant
donné la facilité a obtenir des volumes conséquents d’os cortical de boeuf. Ces
études permettraient d’optimiser les protocoles de fabrication dans ’objectif
de diminuer les défauts potentiellement critiques a l'intégrité des RDIs.

Des défauts aux interfaces« volumiques » avec une épaisseur non négligeable
par rapport aux défauts aux interfaces« plats » sont visualisés dans les échan-
tillons Ey et E3 (par exemple dans les zones D2, D4 et F2 de la Figure 2.5).
Ces défauts sont probablement des défauts encapsulés en contact avec I’envi-
ronnement buccal ou au moins un adhérent.

D’un point de vue mécanique, les défauts aux interfaces sont préjudiciables
d’un point de vue mécanique pour les RDIs car ils ont intrinsequement une
forme plus allongée et sont localisés aux interfaces. L’adhérence aux interfaces
étant sans doute inférieure a celle de la colle, les défauts aux interfaces sont
extrémement critiques pour la durabilité des RDIs. Il est donc primordial de
minimiser leur présence.

Meéme si les défauts sont nuisibles a l'intégrité mécanique des RDlIs, ils ont
aussi une influence sur d’autres plans, notamment pour les défauts situés dans
la zone marginale et qui sont ouverts a ’environnement buccal. Ces défauts
sont des sites favorables a l'infiltration de liquides pouvant détériorer la colle
et a la prolifération de bactéries & l'origine de reprises de caries [98]. Il est
donc primordial de diminuer la quantité de défauts présents dans les couches
d’adhésif pour répondre a des problématiques liées a la mécanique, la physique,
la chimie et la bactériologie.

La caractérisation morphologique a été réalisée sur des assemblages modeles
proches des couronnes dentaires. Or, aujourd’hui pour étre en accord avec le
concept de dentisterie a minima les praticiens se tournent de plus en plus
vers les inlays/onlays. Il serait donc intéressant de mener les études sur des
assemblages modeles de ces restaurations moins invasives et de comparer leurs
défauts par rapport a ceux des couronnes.

2.3 Bilan et perspectives

Dans ce chapitre, un protocole de caractérisation morphologique de la couche
d’adhésif et de ses défauts internes est proposé. Des assemblages modeles de
RDIs ont été scannés par microtomographie aux rayons X et un code Matlab
adapté pour la segmentation des assemblages modeles a été développé pour
analyser les images 3D reconstruites.
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La caractérisation morphologique de la couche d’adhésif a montré que, malgré
les précautions prises pour controler le protocole de fabrication, I’écart entre
I’assemblage modele théorique recherché et les assemblages réels était élevé.
La géométrie des RDIs posées en bouche est certainement encore plus éloignée
de celle prévue par le praticien en raison de la difficulté a guider les parties en
bouche pour les aligner et d’appliquer la force qui pourrait étre suggérée dans
le protocole.

L’analyse des images uCT a permis de visualiser les défauts présents dans la
couche d’adhésif. Ils ont été classés en deux types : les défauts encapsulés qui
sont totalement emprisonnés dans la masse; et les défauts aux interfaces qui
ont au moins une surface contigiie avec ’environnement extérieur ou un adhé-
rent. Les défauts encapsulés sont situés dans les zones ou I’épaisseur de la colle
est élevée. Ces défauts, ainsi qu’une partie des défauts aux interfaces, sont diis
a de 'air encapsulé dans la couche d’adhésif durant le collage. Les défauts aux
interfaces restants apparaissent a cause des contractions volumiques durant la
polymérisation et des probléemes de mouillabilité des adhérents. Ces derniers
sont principalement localisés a la transition entre les zones occlusale et axiale.
Les essais sur des assemblages sandwichs permettraient d’étudier la sensibilité
de parametres comme la force de collage, I’épaisseur de colle, la nature de la
colle, la nature des adhérents sur I’apparition, la répartition et la morphologie
des défauts. Cette étude permettrait de rechercher les parametres optimaux
minimisant 'existence des défauts dans la couche d’adhésif.

D’un point de vue mécanique, la forme elliptique de certaines défauts encapsu-
lés laisse présager qu’elles pourraient étre critiques vis a vis de la tenue méca-
nique des RDIs. Cependant, la localisation aux interfaces associée a leur forme
elliptique semble indiquer que les défauts aux interfaces seraient plus critiques
que les défauts encapsulés. L’endommagement que ces défauts peuvent induire
dans la couche d’adhésif mérite d’étre considéré dans les simulations prédisant
I’état de contraintes des RDIs. A I’heure actuelle, la majorité des modélisations
considerent la couche d’adhésif comme parfaitement attachée aux adhérents et
avec un comportement mécanique isotrope et homogene. Le choix est fait dans
ces travaux d’identifier une loi homogénéisée de type traction-séparation. Pour
cela, ’adhérence en mode-mixte I/II d’une couche d’adhésif est caractérisée
avec le dispositif miniature mized mode bending dans le chapitre 3 puis une
loi de traction-séparation est calibrée dans le chapitre 4.

44



CHAPITRE 3

Comportement mécanique de la couche d'adhésif :
caractérisation de I'adhérence

Les Restaurations Dentaires Indirectes (RDIs) fabriquées par la voie de la
Conception et Fabrication Assistées par Ordinateur (CFAO) sont de plus en
plus répandues [99]. Ce procédé permet notamment d’avoir une prothese avec
des dimensions maitrisées avant la pose en bouche. Néanmoins, des problemes
de durabilité subsistent dans les RDIs. Une solution proposée par K. Shindo [7]
serait d’insérer un maillon d’optimisation basé sur des criteres mécaniques dans
la chaine CFAQO. Cependant, la modélisation qu’il a mis en place est simplifiée
et pourrait étre enrichie pour pouvoir représenter de maniere plus fiable les
principaux phénomenes de rupture observés dans les cas cliniques ; notamment
dans la couche d’adhésif. Dans les études précédentes [5, 0], cette couche est, en
effet, modélisée par une interface parfaite sans possibilité de rupture ou par une
couche de faible épaisseur, élastique et adhérant parfaitement aux substrats.
Or, la couche d’adhésif d’'une RDI présente des défauts qui peuvent engendrer
le décollement des protheses (chapitre 2). Pour enrichir la modélisation de cette
couche, une investigation de son comportement mécanique doit étre menée.

L’adhérence de la couche d’adhésif est une propriété pertinente a caractériser
car elle exprime la force ou I’énergie nécessaire pour rompre la couche. Aussi,
ce chapitre débute par un bref inventaire des essais permettant de caractériser
cette propriété (section 3.1). Cette introduction met en évidence que le dispo-
sitif Miniature Mixed Mode Bending (MMMB) est adapté pour caractériser le
comportement mécanique de la couche d’adhésif dentaire [100]. Ce dispositif a
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permis d’identifier 'interface faible de la couche d’adhésif sous une sollicitation
en mode I, puis d’étudier ’adhérence de cette interface sous une sollicitation
en mode-mixte I/II.

3.1 Introduction

Deux approches sont couramment proposées pour décrire I’adhérence entre
deux milieux. L’une vise a évaluer la résistance de la couche d’adhésif en
considérant que les trois corps (adhésif et les deux adhérents) sont des milieux
continus. L’autre adopte le point de vue de la mécanique de la rupture en
partant du principe qu’une discontinuité est présente dans 'interface et qu’elle

se propage [101].

Dans la recherche et dans 'industrie des biomatériaux dentaires, la premiere
approche généralement utilisée pour caractériser I’adhérence des couches d’adhé-
sif. Elle amene & évaluer la résistance mécanique [102]. Les deux propriétés la
décrivant sont la résistance a la rupture en traction o et celle en cisaillement
pur og.

La résistance a la rupture en traction o est caractérisée par les essais (macro-
)tensile bond et micro-tensile bond, tandis que celle en cisaillement pur og
est évaluée par les essais (macro-)shear bond et micro-shear bond [103] (Fi-
gure 3.1). La différence entre les essais micro et macro réside dans la surface
utile sollicitée S, qui est inférieure & 1 mm? dans les essais micro.

Les résistances o et og sont définies comme :

oT = Fgax/su; g8 = Fgax/su (31)

ou FT et FS

max max
essais en traction et en cisaillement pur.

sont respectivement les forces maximales atteintes durant les
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FIGURE 3.1 — Schéma représentatif des essais a) tensile bond [101] et b)
shear bond [105].

La fiabilité de ces essais est contestée du fait que la rupture en traction est
sensible aux défauts provenant de I'usinage des éprouvettes et que la rupture
en cisaillement dépend d’une sollicitation imparfaitement contrélée combinant
traction et cisaillement pur [53]. Ces essais évaluent mal la résistance réelle.
Ainsi, une partie de la forte dispersion observée n’est pas propre aux propriétés
des matériaux mais aux conditions d’essais.

Des essais standardisés existent dans d’autres domaines pour caractériser de
maniere fiable 'adhérence comme les essais de pelage [100], les essais de ci-
saillement & simple recouvrement [107] ou les essais Arcan [107]. Cependant,
leur mise en place sur les couches d’adhésif dentaires est délicate. La raison
principale en est que I’adhérence est sensible a de multiples facteurs comme
la composition, la microstructure et 1’état de surface des adhérents; la na-
ture de la colle; le protocole de collage [101]. La caractérisation mécanique
de la couche d’adhésif doit étre ainsi réalisée sur des éprouvettes de taille
millimétrique constituées de tissus biologiques durs et de matériaux fragiles
comme les céramiques. Ces contraintes font que les essais standardisés doivent
étre miniaturisés pour caractériser de maniere fiable la couche d’adhésif. Cette
miniaturisation amene des difficultés dans la maitrise des sollicitations appli-
quées. Finalement, ces essais appliqués au biomatériaux dentaires présentent
les mémes inconvénients que les essais usuellement utilisés pour caractériser
I’adhérence dans la recherche et dans I'industrie des biomatériaux dentaires.
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La réalisation d’essais standards visant a caractériser 'amorcgage et la propa-
gation de fissures dans la couche adhésive prend ainsi tout son sens dans la
mesure ol des défauts sont observés dans la masse de la colle et aux interface
colle-adhérents. La propagation d’une fissure est controlée par les sollicitations
en front de fissure qui peuvent étre décomposées en trois modes de sollicita-
tions élémentaires : normale & la fissure (mode I), colinéaire a la fissure (mode
IT) et transverse a la fissure (mode III) (Figure 3.2).

FIGURE 3.2 — Schéma représentatif des trois modes de sollicitations élé-
mentaires [103].

F1GURE 3.3 — Schéma représentatif d’un milieu plan infini avec une fis-
sure au milieu sollicitée en mode I [108].

Une zone de singularité de contraintes apparait alors en front de fissure (Fi-
gure 3.3) [108]. La singularité est décrite par le facteur d’intensité des contraintes
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lorsque le matériau est homogene avec un comportement linéaire, élastique et
isotrope. Ce facteur dépend du mode de sollicitations, de la longueur de la
fissure et de la géométrie de la piece.

Par exemple, pour un milieu plan infini avec une fissure au milieu de longueur
2a (Figure 3.3) :
Ky = 055v/ma; Kip = ofsvma (3.2)

ou K7 le facteur d’intensité des contraintes en mode I, Ky le facteur d’intensité
des contraintes en mode II, 055 la contrainte de traction loin de la fissure et
075 la contrainte de cisaillement loin de la fissure.

Lorsque le facteur d’intensité des contraintes atteint un seuil appelé facteur
d’intensité des contraintes critique ou ténacité, la fissure se propage. Cette
ténacité est une propriété du matériau et elle dépend du mode de sollicitations
en front de fissure.

Par exemple, une fissure sollicitée en mode I se propage lorsque K1 = Kic¢
ou Kic le facteur d’intensités des contraintes critique en mode I. Sous une
sollicitation mixte, on pourra définir un facteur d’intensité des contraintes
critique fonction de K¢, Kiic et Kinc.

La propagation d’une fissure peut également étre modélisée en adoptant un
point de vue énergétique, et en évaluant le rapport de I’énergie nécessaire pour
propager la fissure sur une surface créée. Dans le cadre de la mécanique de la
rupture linéaire élastique, la grandeur mécanique est décrite par le taux de
restitution d’énergie GG. Cette propriété est liée aux facteurs d’intensité des
contraintes en mode mixte I/II par la relation :

_ KP+Kj

G I

(3.3)

oit E' = F en contraintes planes, £’ = E/(1 — v?) en déformations planes, F
le module d"Young et v le coefficient de Poisson. Cette propriété dépend donc
du mode de sollicitations en front de fissure. Par exemple, une sollicitation en
mode I est décrite par le taux de restitution d’énergie en mode I Gy = (K7)?/E’.

La théorie de Griffith stipule que la fissure se propage lorsque le G est supérieur
ou égal a un seuil appelé taux de restitution d’énergie critique ( Critical Energy
Release Rate (CERR) en anglais) [108]. Comme pour le facteur d’intensité des
contraintes critique, le CERR est une propriété du matériau qui dépend du
mode de sollicitations en front de fissure. Ainsi, une fissure sollicitée en mode
I se propage lorsque G1 > G1. ou Gi. le CERR en mode 1.

Lorsque la sollicitation en front de fissure est mixte, un CERR G, est défini.
La définition de G, est un compromis entre la finesse recherchée pour la mo-
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délisation ; et la difficulté et les moyens expérimentaux mis en oeuvre pour
Iidentifier.

Quand G, est défini par une constante, son identification est aisée mais la
richesse de sa description est faible. Lorsque G, est décrit par une loi puissance
(Equation 3.4 pour une sollicitation en mode-mixte I/II) ou par le critére de
Benzeggagh-Kenane (Equation 3.5 pour une sollicitation en mode-mixte I/1T)
[109], son identification est complexe et requiert des expérimentations difficiles
a mettre en ceuvre.

Q=

G.=1 - + | = 3.4
/ [<GIC(GI + Gr) Gre(Gr + G) (34)

e n
Ge = Gre + (Grie — GIe) (GI-I-HGH> (3.5)

ou Gfy est le taux de restitution d’énergie en mode II, G est le CERR en
mode II, et « et 1 sont des constantes des modeles.

Ces descriptions sont fines car elles dépendent des propriétés des matériaux
en sollicitations élémentaires et du ratio de mixité I/II. Dans le cadre restreint
d’une sollicitation en mode-mixte I/11, le ratio G11/(G1+ Grr) est fréquemment
utilisé pour quantifier ce ratio.

La mixité peut également étre définie d’un point de vue cinématique [1 10] par
I’angle 1 défini par :

1) = arctan <3y$> (3.6)

vy

ou Ay, et Ay, respectivement le cisaillement et 'ouverture au niveau du front
de fissure.
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FIGURE 3.4 — Schéma représentatif d'un essai DCB pour caractériser
une couche d’adhésif dentaire [111].

Dans le cadre de la mécanique de la rupture, ’adhérence est caractérisée en
étudiant la propagation des fissures d’éprouvettes pré-fissurées. Les essais com-
munément réalisés pour déterminer ’adhérence en mode I sont les essais Double
Cantilever Beam (DCB) (et ses variantes) [112, 113] (Figure 3.4) et les essais
single edge notched beam (et ses variantes). Ces essais ont été utilisés dans la
recherche en biomatériau dentaire du fait de leur facilité de mise en oeuvre sur
des éprouvettes de taille millimétrique. De nombreuses études ont été menées
pour identifier Ky et Gy [114, 79, 102, 115, 116, 111, 117, 118, 119]. Des ex-
pressions analytiques ont été établies et progressivement enrichies, s’appuyant
sur la théorie des poutres et I'estimation de la complaisance, par exemple :

_ 12P%?
- B2Eh3

G

N <1_gu> <h>2] 57)

ou P la force maximale, a la longueur de la fissure, B 1’épaisseur de 1’éprou-
vette, F le module d’Young, 2h la largeur de I’éprouvette [120] (Figure 3.5).
Les travaux de Chai et al. [118, 119] ont aussi identifié numériquement la
ténacité.
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FIGURE 3.5 — Schéma représentatif d’un essai DCB classique [120)].

Quartz-fibe
Reinforced

Quartz-fiber
Reinfor-=7 .. |
Composite

FIGURE 3.6 — Schéma représentatif d'un essai Brazil-nut-sandwich [121].

Les couches d’adhésif étant en pratique sollicitées en mode-mixte a cause de
leur géométrie et des chargements complexes qu’elles subissent [122], des essais
Brazil-nut-sandwich ont été mis en ceuvre pour caractériser le comportement
des couches d’adhésif a différents ratios de mixité I/IT [123, 121, 124] (Fi-
gure 3.6). D’apres les équations développées par Atkinson et al. [125], le K.
et le K. sont évalués de maniere analytique [123, 124] sachant que :
P P
K= fi(0)—, Kiu=*fu(f)— 3.8

I fl()\/&7 11 fu()\/& (3.8)
ou K7 le facteur d’intensité des contraintes en mode I, Ky le facteur d’intensité
des contraintes en mode II, P la force appliquée, 2a la longueur de fissure, fi et
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fir des fonctions dépendant de 6 I'inclinaison du plan de fissure a la direction
du chargement (Figure 3.6). Les facteurs d’intensité de contraintes peuvent
aussi étre évalués numériquement avec la méthode interaction integral [121,

]

Une forte dispersion des résultats des essais Brazil-nut-sandwich a été observée.
Par exemple, la dispersion sur G, des essais réalisés par Melo et al. augmentent
de 33% & 66 % avec le ratio de mixité I/II [121]. Elle peut étre attribuée a
différents facteurs dont les principaux sont la fiabilité de 'essai, la fiabilité
de la méthode de post-traitement et la sensibilité inhérente de 1’adhérence
au matériaux et au protocole de collage. Des essais sous une sollicitation en
mode-mixte I/II controlée et une quantification des incertitudes mériteraient
d’étre réalisés dans le but d’étudier la part des dispersions due a la sensibilité
inhérente a ’adhérence.

ModeI Pr, 1 P, 811  Mode I
DCB g ! ENF

Mode I + Mode 11

FIGURE 3.7 — Schéma représentatif d'un essai mired mode bending
(MMB) [126].

Les essais mized mode bending (MMB) sont une alternative intéressante aux
essais  Brazil-nut-sandwich. Crews et Reeder les avaient mis en
oeuvre a la fin des années 80 pour étudier l'influence d’une sollicitation en
mode-mixte I/IT avec un seul dispositif sur des éprouvettes de taille millimé-
trique [126, | (Figure 3.7). La mixité de la sollicitation est controlée en
variant la distance entre le point de chargement et 'appui central du dispositif
MMB (distance ¢ sur la Figure 3.7).

Durant sa these, M. Kolluri a développé le dispositif Miniature Mixed Mode
Bending (MMMB) qui est une miniaturisation du MMB pour caractériser 1'in-
terface cuivre / epoxy d’éprouvettes millimétriques avec une propagation de
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fissure stable [100]. Ce dispositif répond aux principales exigences
qu’implique la caractérisation de I’adhérence des
couches d’adhésif : une sollicitation en mode-mixte I/II controlée et un proto-
cole de fabrication d’éprouvettes de type DCB reproductible.

De plus, la géométrie du dispositif avait été optimisée pour que la quantité
d’énergie stockée en son sein durant un essai soit faible. Cette attention par-
ticuliere portée a la conception permet d’assurer une propagation de fissure
stable. Cette stabilité permet de satisfaire 1'une des conditions nécessaires
pour évaluer 'adhérence avec la méthode des aires [128] et offre la possibilité
de prendre des images durant un essai dans le but de suivre la propagation de
fissure.

Le dispositif MMMB a donc été utilisé pour caractériser 'adhérence d’une
couche d’adhésif dentaire. Dans un premier temps, 'interface la moins tenace
de la couche d’adhésif — appelée interface faible — a été identifiée. Cette iden-
tification a permis de réaliser la caractérisation de la couche d’adhésif sur des
éprouvettes bi-matériaux au lieu de tri-matériaux et a permis de focaliser les
analyses sur les mécanismes de fissuration les plus critiques. Dans un second
temps, 'interface faible a été caractérisée sous une sollicitation en mode-mixte
I/II controlée. L’analyse des incertitudes menée a permis quantifier la part de
la dispersion de G qui est liée a la mesure et a la méthode de calcul.

3.2 Matériels et méthodes

3.2.1 Le dispositif MMMB

Dans le cadre d’une collaboration avec le laboratoire Mechanics of Materials
de I'Eindhoven University of Technology, deux campagnes d’essais ont été
réalisées pour caractériser ’adhérence des couches d’adhésif avec le disposi-
tif MMMB (Figure 3.8) décrit dans Kolluri et al [100]. Le MMMB est associé
a une machine in-situ de micro-traction (Kammrath & Weiss GmbH) équipée
d’une cellule de force 50N. Les essais ont été effectués sous un microscope
optique ZEISS SteREO Discovery.V20 équipée d’une caméra ZEISS Axiocam
506 mono acquérant des photos 14 bits B&W. La propagation de fissure est
suivie a partir de ces photos prises a une fréquence d’'une image par seconde
avec une définition de 2752 px x 2208 px.
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FI1GURE 3.8 — Image du dispositif MMMB dans une machine in-situ de
micro-traction (Kammrath & Weiss GmbH) placé sous un microscope
optique ZEISS SteREO Discovery.V20.

Le ratio de mixité I/II est controlé par la position £ du mode sélecteur (Fi-
gure 3.9) définie comme :

(3.9)

T/ =

ou h la distance entre le mode sélecteur et la poutre de droite du mécanisme
de chargement et H la distance entre les deux poutres du mécanisme de char-
gement. Lorsque £ = 0, "éprouvette pré-fissurée est sollicitée en mode I (essai
DCB). Plus le mode sélecteur est positionné a gauche et plus du cisaillement
est ajouté a la sollicitation allant jusqu’a la reproduction de I'essai end notch
flexure lorsque £ = 1.

95



q, P

—0
C
h
& >
~ 7

(J\;

'
i N

FIGURE 3.9 — Schéma représentatif du dispositif MMMB. ¢ le déplace-
ment imposé sur le dispositif MMMB, P la force mesurée par le capteur
de force, h la distance entre le mode sélecteur et la poutre de droite du
mécanisme de chargement et H la distance entre les deux poutres du
mécanisme de chargement.

3.2.2 Préparation des éprouvettes MMMB

Le protocole de préparation des éprouvettes MMMB pour 'identification de
Iinterface faible est d’abord présenté. Les éprouvettes de cette analyse sont
constituées d’une préparation dentaire (adhérent du haut) collée & la prothese
dentaire (adhérent du bas) avec une colle sans potentiel adhésif (Figure 3.10.a).
Compte tenu de la difficulté d’extraire des poutres millimétriques de la dent
humaine, en garantissant a la fois une bonne reproductivité et homogénéité,
la dentine a été remplacée par de l'os cortical de boeuf. Les deux possedent
des constitutions, des microstructures [91] et des propriétés mécaniques [14]
comparables. Cette approche a déja été adoptée pour caractériser la résistance
d’une interface colle / préparation dentaire [92]. Des plaques d’os cortical de
boeuf de 35 mm x 5.5 mm x 10 mm ont été extraites de fémurs de boeuf par frai-
sage conventionnel. Elle ont ensuite été tronconnées pour obtenir des poutres
d’environ 35mm x 5.5mm x 1.5 mm avec une scie Secotom-10 (Struers). Un
soin particulier est apporté a ces opérations pour éviter un endommagement
des éprouvettes pouvant induire des biais dans les résultats.
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FIGURE 3.10 — Schéma représentatif d'une éprouvette MMMB pour a)
I'identification de l'interface faible b) la caractérisation de 'adhérence de
I'interface faible. L la longueur de 1’éprouvette ; wiot la largeur totale de
I’éprouvette ; wiop la largeur de 'adhérent du haut ; waan la largeur de la
couche d’adhésif; wpet la largeur de I'adhérent du bas; b 1’épaisseur de
I’échantillon et ag la longueur initiale de la fissure.

Pour la partie prothése, les poutres proviennent d’un disque (292 mm x 12 mm)
en composite Vita Enamic® (VITA Zahnfabrik). Ce composite est consti-
tué d’'une matrice céramique infiltrée par de la résine. Des plaques 35 mm X
5.5 mm x 14 mm sont trongonnées dans le disque a ’aide d’une scie Discotom-5
(Struers), puis retaillées pour réaliser des poutres d’environ 35 mm X 5.5 mm x
1.3 mm avec une scie Secotom-10 (Struers).

Les poutres ont été collées avec la colle NX3 Nexus" Troisiéme Génération
(Kerr Corporation). Cette colle sans potentiel adhésif est composée de mo-
nomeres de diméthacrylates renforcée par des particules en céramique (sec-
tion 1.2.2). Kerr Corp recommande l'utilisation du primer et de 1’adhésif
Optibond™ eXtra Universal (Kerr Corporation) pour améliorer I'adhésion du
NX3 Nexus" avec les adhérents. De plus, les travaux du chapitre 2 ont montré
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que la largeur de la couche d’adhésif w,qp était fluctuante dans une RDI. Dans
cette étude, la largeur a été fixée a 200 um. Le protocole de collage a suivi les
recommandations du fabriquant Kerr Corporation sur le collage des prothéses
dentaires [129].

Le protocole de fabrication adopté pour réaliser une éprouvette pré-fissurée
est le suivant :

1. les poutres en os et en composite ont été rincées et séchées;

2. Tacide fluorhydrique 5% a été appliqué durant 1 min sur la poutre en
composite, qui a ensuite été rincée et séchée;

3. le primer Optibond™ eXtra Universal a été appliqué durant 15s sur les
deux poutres, puis séché;

4. T'adhésif Optibond™ eXtra Universal a été appliqué durant 20s sur les
deux poutres, puis séché;

5. D'adhésif a été polymérisé durant 5 s avec une lampe a polymériser Radii
Plus® (SDI);

6. les poutres ont été collées avec le NX3 Nexus". Pour assurer que w,qgn, =
200 um, deux bouts de film de téflon de 200 um d’épaisseur ont été
placés aux extrémités de I’éprouvette durant le collage. Ils réalisent
également la pré-fissure. La mise en position des poutres a été assurée
avec un dispositif en téflon constitué de trois pions. Durant le collage,
une masse de 150 g a été appliquée pour exercer une pression uniforme
sur ’éprouvette.

7. la colle a été polymérisée en l'exposant durant 40s avec une lampe a
polymériser Radii Plus® (SDI);
8. I’éprouvette a été polie pour retirer I'exces de colle.
Trois éprouvettes pré-fissurées ont été fabriquées en suivant ce protocole (Ta-
bleau 3.1). Elles ont été stockées au réfrigérateur durant 12h, puis ont pas-

sées 4h a température ambiante avant la réalisation des essais MMMB (Fi-
gure 3.11).

mm] | L | Wiot | Weop | Wadn | Whot | b | ao
A 37 1.9 | 0.9 0.2 0.8 |42 4.5
Ao 36.5 | 1.9 0.8 0.2 09 |49 |72
As 3751 1.9 0.9 0.2 0.8 148134

TABLEAU 3.1 — Dimensions des éprouvettes A; a As. L la longueur de
I’échantillon ; we la largeur totale de 1'échantillon ; wyop la largeur de
I’adhérent du haut ; waqn la largeur de la couche d’adhésif ; wyet la largeur
de 'adhérent du bas; b I’épaisseur de 1’échantillon et ag est la longueur
initiale de la fissure.
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Cette étude a montré que 'interface faible de la couche d’adhésif étudiée est
I'interface colle / prothese. L’adhérence de cette interface a donc été caractéri-
sée pour différents ratios de mixité I/II. Les éprouvettes testées sont similaires
a celles de I'identification de I'interface faible mis a part que les deux adhérents
sont en composite (Figure 3.10.b). Onze éprouvettes ont été fabriquées (Ta-
bleau 3.2). Le stockage de neuf d’entre-elles (B;, B2, Bs a Bi1) a été identique
a celui de l'identification de 'interface faible. Dans le but d’étudier qualitati-
vement l'effet d’'une modification des conditions de stockage et d’essai sur la
mécanique, les éprouvettes B3 et By ont été testées respectivement, directe-
ment apres collage et en sortie du réfrigérateur (Tableau 3.3).

mm] | L | Weot | Wiop | Wadn | Whot | b | ao
B 371 1.9 | 0.7 0.3 09 39175
By 371 1.9 | 0.9 0.2 0.8 | 5.2 8.5
B3 371 19 1 0.2 0.7 152175
By 371 1.9 | 0.9 0.2 0.8 401 5
Bs 37119 0.8 0.3 0.8 147144
Bs 371 1.9 | 0.8 0.2 09 149193
By 371 1.9 | 0.9 0.2 0.8 [ 50152
By 371 1.9 0.8 0.2 09 |44 6
By 371 1.9 | 0.8 0.2 09 | 52155
By |37] 1.9 | 0.8 0.3 0.8 |50 5
Byp |37 1.9 | 0.9 0.2 0.8 |1 5.31]6.9

TABLEAU 3.2 — Dimensions des éprouvettes A; a As. L la longueur de
I’échantillon ; wye la largeur totale de ’échantillon; wye, la largeur de
I’adhérent du haut ; waqn la largeur de la couche d’adhésif ; wyq la largeur
de I'adhérent du bas; b I'épaisseur de 1’échantillon et ag est la longueur
initiale de la fissure.

3.2.3 Les essais MMMB

Apres avoir appliqué un mouchetis avec de la peinture noire et blanche sur les
faces latérales des éprouvettes pour faire de la corrélation d’ima- ges numérique
(Digital Image Correlation (DIC) en anglais), les essais MMMB ont été réalisés
en effectuant une série de charge-décharge a déplacement imposé pour une
vitesse de chargement constante de 5 pum/s.
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E] | ge [mm] | g [um] | Ag [um] | P [N] | S+E
A | 0 [ 100 700 100 0 | (N)
Ay | 0 | 100 600 100 0 | (N)
As | 0 | 100 700 100 0 | (N)
By | 0 | 100 800 100 025 | (N)
B | 0 | 100 800 100 0 | (N)
Bs | 0 | 100 680 | 100 puis80 | 1 | (S)
By | 0 | 200 1100 100 0.1 | (T)
Bs | 025 | 100 700 100 0.1 | (N)
Bs | 0.25 | 200 400 100 0.1 | (N)
Br | 0.25 | 200 700 100 0.1 | (N)
Bs | 0.25 | 200 600 100 0.1 | (N)
By | 0.45 | 100 500 100 05 | (N)
By | 045 | 200 600 100 1| (N)
By | 045 | 100 480 | 100 puis80 | 1 | (N)

TABLEAU 3.3 — Condition de stockage et d’essais de I’ensemble des éprou-
vettes MMMB. € la position du mode sélecteur ; ¢! et ¢F respectivement le
déplacement imposé au premier et au dernier cycles de charge-décharge ;
Aq l'incrément de déplacement imposé a chaque cycle; P; la force limite
durant la décharge ; S+E la condition de stockage et d’essai ou (N) : 12h
au réfrigérateur / essai a température ambiante, (S) : essai a température
ambiante directement apres collage et (T) : 12h au réfrigérateur / essai.

A chaque cycle, le déplacement final imposé augmente d’un incrément Ag
constant de 100 pm (mis & part les éprouvettes B3 et By pour lesquelles Ag =
100 pm avant le début de la propagation de fissure puis Ag = 80 um) jusqu’a
atteindre la limite en déplacement imposable par le MMMB (Figure 3.11). La
décharge a été arrétée a une force non nulle P; variant légérement entre chaque
essai (Figure 3.11 et Tableau 3.3). Avant le début des essais, neuf images ont
été prises pour quantifier les incertitudes sur le champ de déplacement mesuré
par DIC (section 3.2.5).

Pour lidentification de l'interface faible, les essais sont réalisés en mode I
(position & = 0 du mode sélecteur) (Tableau 3.3). Pour la caractérisation de
I’adhérence de l'interface faible, les essais B1 & By, Bs a Bg et By a By ont
respectivement été réalisés aux positions £ = 0 (correspondant au mode I),
& =0.25 et et £ = 0.45 du mode sélecteur (Tableau 3.3).
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FiGure 3.11 — Courbe force P - temps t et déplacement imposé ¢ -
temps ¢ de Iessai Aj.

3.2.4 Identification du CERR équivalent par la méthode
des aires

La méthode des aires a été utilisée pour estimer ’adhérence de l'interface
faible durant les cycles de chargement-déchargement au cours desquels une
propagation de fissure stable a été observée [125]. La Figure 3.12 présente cette
méthode dans le cadre de la mécanique linéaire élastique de la rupture, ot une
éprouvette pré-fissurée constituée de matériaux élastiques soumise a un cycle
de chargement-déchargement nommé J (Figure 3.12.c). De ¢ (début de la
propagation de fissure) & ¢ (début du déchargement), la fissure se propage de
maniere stable sur une surface AS”. La propagation de fissure s’accompagne
alors d’une chute continue de la force P a la force P/ . Lors de la décharge,
I’hypothese est communément faite que l’éprouvette revient a 1’état initial
(origine de 'espace (P, q)), indiquant ’absence de sources dissipatives générant
un déplacement non nul & P = 0. Il est a noter que la raideur g integre les
raideurs du dispositif MMMB et de I’éprouvette (Figures 3.12.a et 3.12.b).
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FIGURE 3.12 — Schéma représentatif de la méthode des aires pour éva-
luer le CERR durant un cycle J lorsque le dispositif MMMB et échan-
tillon se déforme de maniere élastique. ¢ le déplacement imposé sur le
dispositif MMMB; P la force mesurée par le capteur de force; ¢f et qf
respectivement les déplacements pour lesquels la propagation de fissure
et le déchargement débutent; P/ et P respectivement les forces pour
lesquelles la propagation de fissure et le déchargement débutent; G le
CERR équivalent de J; AII’ I'énergie dissipée durant J ; et AS” la sur-

face de fissuration créée durant le cycle J.

Si, la propagation de fissure est stable durant un cycle J, le CERR équivalent
peut s’exprimer comme le rapport de I’énergie utilisée pour propager la fissure
sur la surface crée [128].

Mesure de ’énergie dissipée

Si le dispositif MMMB et 1’échantillon se déforment élastiquement (comme
dans le cas théorique de la Figure 3.12), I’énergie nécessaire pour propager
la fissure est égale a 1’énergie dissipée durant la propagation de fissure. Cette

62



énergie correspond a ’aire du cycle J sur la courbe P—q débutant et terminant
a ON (Figure 3.12.d).

P

J
A IT, additionnelle

......... - Energie évaluée a partir
: des mesures expérimentales

q1 gnN q

Partie de 1’énergie non
mesurée

F1GURE 3.13 — Schéma représentatif de la décomposition I’énergie dissi-
pée totale durant un cycle de chargement-déchargement purement élas-
tique. Py est la force au début du cycle; g1 est le déplacement au début
du cycle et gy est le déplacement a la fin du cycle.

Puisque la majorité des décharges ne se fait pas jusqu’a une force de O N durant
les essais, une partie de Iénergie dissipée n’est pas «mesurée» (Figure 3.13).
L’énergie dissipée AITY durant le cycle J se décompose alors comme :

AHJ = Aﬂr{lesuree =+ Aﬂgdditionnelle (310)

ot ATT] . uree €5t la dissipation d’énergie mesurée durant le cycle J et AITZ i

est ’énergie dissipée non mesurée.

AIT] o ree €5t calculée avec 1’algorithme de Shoelace [130] :
| N
Aﬂrilesuree = 5 2; ‘Qilji-i—l - Qi—i—lPi’ (311)
1=

ou N est le nombre de données expérimentales acquises durant J; P; est la
force mesurée avec le capteur de force a un instant i; g; est le déplacement de
la traverse a i; Pyy1 = P1; et qny1 = q1-
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En considérant que ’énergie de croissance de fissure est la seule source de

J

dissipation d’énergie, AIl, est définie comme :

additionnelle
1
Allditionnelle = §(QN —q)P (3.12)

Mesure de ’aire de P’accroissement de surface

L’autre grandeur & connaitre pour évaluer G est la surface crée ASY durant
le cycle J. Sous I’hypothese que que le front de fissure se propage de maniére
uniforme dans I'épaisseur, AS” est définie par :

AS? =bAa’ (3.13)

oll b est épaisseur de 1’échantillon ; et Aa” est ’accroissement de longueur de
fissures durant le cycle J.

G est fortement sensible & Aa”’. La méthode de mesure de I’accroissement
de longueur de fissure doit donc étre précise et robuste. Elle est réalisée en
repérant 1’évolution de la position du front de fissure depuis les images prises
durant les essais. La précision d’une localisation manuelle du front de fissure
est faible du fait de I’absence d’un critere objectif définissant cette localisation.
En revanche, il a été démontré que la position du front pouvait étre identifiée
précisément en utilisant les champs de déplacement obtenues par corrélation
d’images numérique [131]. Ainsi, le choix a été fait de détecter cette position
a partir de 'ouverture évaluée par DIC des éprouvettes pré-fissurées. Dans
ces travaux, la DIC a été réalisée avec le logiciel académique Correli 3.2 (nou-
velle version de Correli 3.0 [132]) développé au Laboratoire de Mécanique
Paris-Saclay qui estime les champs de déplacement a partir de I’approche dite
«globale».

La DIC, réalisée sur les deux régions d’intérét ROliop, et ROIpot situées de
part et d’autre du chemin de propagation de la fissure ¥, évalue le champ de
déplacement @ (Figure 3.14). Ces deux régions d’intérét (Regions Of Interest
(ROIs) en anglais) ont été discrétisées par des éléments finis T3 associés a
leurs fonctions de forme.

La position du front de fissure a été identifiée en extrayant les déplacements
U(z, Ytop) €t U(x, Ypor) du champ de déplacement @ ol Ytop €t Ypor correspondent
respectivement aux lignes horizontales de ROlIop, et ROl les plus proches
de yep (Figure 3.14). Apres avoir supprimé les mouvements de corps rigide de
I’éprouvette de ces déplacements, une séparation équivalente a été calculée :

Aeq(#,Yep) = 142, Ytop) — (2, Yoot | (3.14)

Le front de fissure a alors été identifié & la position (zcr, yYep) o1l

Acq(zop,y?) =Cop,, (3.15)
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FIGURE 3.14 — Schéma représentatif des deux régions d’intéréets sur les-
quels la DIC est réalisée pour Bj.

ou zor 'abscisse de la position du front de fissure, C' une constante égale
ab [133] et o A, I'incertitude sur la séparation équivalente dont la quan-
tification est présentée a la section 3.2.5. Ce critere permet de détecter la
position (zcF,yep) du front de fissure pour une ouverture suffisamment éloi-
gnée des incertitudes de la séparation équivalente dues aux bruits numériques
(section 3.2.5).

L’accroissement de la longueur de fissure Aa’ durant le cycle de charge-
décharge J est définie par :

-, S(J—1
Ad’ = |7 — 755 (3.16)

(J-1)

ou i"é r la position du front de fissure a la fin du cycle J et &/ ' la position

du front de fissure a la fin du cycle J — 1.
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Estimation du CERR équivalent

Finalement, G est quantifiable pour I’ensemble des cycles avec propagation

de fissure stable mis a part pour le premier ou fé}l est inconnue :

AIT!
J __
G = T (3.17)

3.2.5 Analyse des incertitudes

Avant de présenter la méthode pour quantifier I'incertitude sur le calcul des
CERRs équivalents, nous allons nous intéresser aux différentes sources ame-
nant de la dispersion sur les résultats :

— la premiere source de dispersion est liée a la validité ou non des hy-
potheses faites dans le cadre de la méthode des aires a savoir que la
propagation de fissure est stable et que les énergies parasites sont né-
gligeables par rapport a I’énergie de fissuration ;

— la seconde source de dispersion est liée a la sensibilité inhérente de
I'adhérence a des facteurs comme la composition, la microstucture,
I’état de surface des adhérents; la composition de la colle; ou le pro-
tocole de collage ;

— la troisieme source de dispersion est liée a la sensibilité de 'adhérence
au ratio de mixité I/II en front de fissure. La variabilité liée a cette
derniere devrait étre faible étant donné que le dispositif MMMB a été
congu pour appliquer un ratio de mixité I/II constant pour chaque
position du mode sélecteur;

— la derniere source de dissipation est liée aux incertitudes dues a la
mesure et a la méthode de calcul. L’analyse des incertitudes proposée
dans cette section permet d’évaluer la part de la variabilité associée a
cette derniere source.

L’incertitude sur les CERRs équivalents provient du fait que toutes les mesures
expérimentales sont associées a des dispersions engendrant de la variabilité sur
la grandeur calculée. Dans le cas de la méthode des aires, le taux de restitution
d’énergie critique G pour un cycle J est évalué par 'Equation 3.17. Elle
dépend de Dénergie dissipée AIT’, de Iépaisseur b de 1’échantillon et de la
propagation de fissure Aa’. La dispersion est associée & chaque parametre
qui génére une incertitude sur I'estimation de G?. La formule de propagation
des incertitudes indique que pour une fonction f dépendant de parametres z;
appartenant a ’ensemble {z}, son incertitude o est définie par :

(=2 < o )2 (00.)° (3.18)

ou o, est l'incertitude sur z; [134].
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L’incertitude sur I’épaisseur de 1’échantillon étant négligeable (incertitude re-
lative < 0.5 %), l'incertitude O’éc sur G s’exprime par :

J 2 J \2
J J ALl 7 A
oG, =G i + Aa (3.19)

ou O'JAH lincertitude de AITY et aJAa lincertitude de Aa”.

Incertitude sur la mesure de 1’énergie dissipée

Les incertitudes sur AIIY proviennent de la mesure de force P (op =~ 0.1N)
et du déplacement ¢ (04~ 0.00lmm). Ainsi, en appliquant
I’Equation 3.18, I'incertitude O’JAH sur AITY est :

N N
UJAH = % (op)? (Z(Qi-H - qz’)2> + (04)? (Z(Pz - Rj+1)2> (3.20)
i=1 i=1

Incertitude sur la mesure de ’accroissement de la la longueur de fissure

L’ incertitude sur Aa” provient de la mesure du champ de déplacement @ par
DIC. La source de l'incertitude &, sur @ est le bruit numérique des images
utilisées pour la DIC. Ce bruit est di a de nombreux facteurs comme le bruit
du capteur de la caméra, I’environnement de 1’essai, le mouchetis, etc.

Une maniere de quantifier 'incertitude &, est de réaliser une DIC entre deux
images «identiques» prises avant le début d’'un essai [135, ]. Le bruit nu-
mérique étant non nul, un champ de déplacement est mesuré correspondant
a l'incertitude engendrée par ce bruit sur le champ de déplacement. La fiabi-
lité de cette méthode est assurée en 'appliquant sur toutes les combinaisons
d’images prises avant ’essai. 36 champs d’incertitude sont ainsi évalués dont
la moyenne estime I'incertitude &,.

Pour évaluer l'incertitude UJA sur Aa’, &, est propagée sur toutes les étapes
permettant de caractériser la propagation de fissure (section 3.2.4) :

1. extraction des déplacements u(x, Yiop) €t U(X, Yoot ) ;

2. évaluation de la séparation u(z, yiop) — U(, Yrot) ;

3. évaluation de la séparation équivalente Aeq(z,yep) (Equation
3.14);

4. identification de position du front de fissure (zcr, Yep) (Equation 3.15);

5. évaluation de 'accroissement de la longueur de fissure Aa’ durant un
cycle J (Equation 3.16).
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A Tétape 1, I'incertitude sur 4 mesurée en chaque point matériel se trouvant
le long de ypot €t yiop a été quantifiée. Elle a été obtenue directement a partir
du champ d’incertitude &,. Cependant, dans le but de simplifier les prochaines
étapes et de proposer une analyse conservatrice des incertitudes, I'incertitude
oy de ces points a été définie comme :

oy = max|7y(z,y'P), 5u(x, yb"t)] (3.21)

A Tétape 2, les incertitudes o A,. et o A, des composantes de la séparation
ont été estimées : (

A, = 2UAU (3.22)

TN, = QUAU (3.23)
A Tétape 3, Iincertitude o A, de la séparation équivalente a été évalué a :

OA,, =204, (3.24)

A Tétape 4, I'incertitude O, Sur la position du front de fissure a été évaluée.

La relation entre A,y et zop étant définie par I’Equation 3.15, l'incertitude
o, he peut pas étre quantifiée par la formule de projection des incertitudes

(Equation 3.18). 0y, a donc été définie comme suit :

Oror = |1A:(C+1)op ) = AL(C— Doy ) (3.25)

A la cinquiéme étape, I'incertitude UJA de Aa”’ est évaluée :

O'JA =0}, +oll (3.26)

TCF

Il est a noter que 02

3.25 dépend de I'ouverture évaluée par DIC.

est sensible a la qualité de la DIC. En effet, 'Equation

3.3 Résultats et discussion

3.3.1 Identification de ’interface faible

L’identification de linterface faible a permis de focaliser la caractérisation
expérimentale sur la zone de la couche d’adhésif qui est la plus faible.
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FiGure 3.15 — Courbe force P - déplacement imposé ¢ de l'essai A;
sollicité en mode I. ¢2, le déplacement résiduel au cycle 2.

La courbe force P - déplacement imposé g de l'essai A1 est présentée sur la
Figure 3.15. Pour faciliter la visualisation, chaque cycle de charge-décharge a
été associé a une couleur. Les parametres expérimentaux associés a cet essai
sont indiqués dans le Tableau 3.4. Lors du premier cycle, la pré-fissure ne s’est
pas propagée car la quantité d’énergie fournie au systeme était insuffisante.
Dans les cycles de charge-décharge qui ont suivi (cycles 2 et plus), la force
maximale a diminué a chaque nouveau cycle et les dissipations d’énergie ont
été plus importantes. Une diminution progressive de l'effort a également été
observée en phase de charge apres que le maximum d’effort ait été atteint et
qu'une diminution de la raideur ait été visualisée par une pente plus faible.
Ces signes attestent d’une propagation de fissure stable durant les cycles.
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ge [mm] | P [N] | P [N] | gres [pm]
Cycle 2 200 7.6 5.5 38
Cycle 3 300 5.1 3.3 37
Cycle 4 400 3.1 3 24
Cycle 5 500 2.9 2.8 15
Cycle 6 600 2.7 2.6 8
Cycle 7 700 2.5 2.4 8

TABLEAU 3.4 — Déplacement au début du déchargement q., force au
début de la propagation de fissure B, force au début du déchargement
P, et déplacement résiduel ¢ des cycles avec propagation de fissure.

Une hystérésis est apparue dans la boucle «décharge du premier cycle recharge
du second cycle». Des hystérésis ont également été observée dans les boucles
«décharge-recharge» suivantes (voir zone indiquée par un encadré rouge poin-
tillé sur la Figure 3.15). Les hystérésis sont probablement dues au compor-
tement visco-élasto-plastique de 'os, au comportement visco-élastique de la
couche d’adhésif et du composite ou a des dissipations d’énergie dans le dispo-
sitif MMMB. La contribution de cette derniére devrait étre négligeable étant
donné que la machine a été concue pour se déformer de maniere élastique,
notamment avec 'utilisation de charnieres-poutres élastiques (Figure 3.8).

Des déplacements résiduels gpos ont également été observés a chaque cycle de
charge-décharge (voir ges du cycle 2 indiqué sur la Figure 3.15). De nombreuses
causes peuvent étre a 'origine de ces déplacements :

1. le comportement mécanique non linéaire des éléments constituant I’éprou-
vette;

2. la fermeture des micro-cavités présents dans la zone endommagée au
cours de la décharge;

3. le frottement entre les levres de la fissure durant la décharge

4. Tobstruction de la fermeture des adhérents par des particules ou par
la rugosité durant la décharge.

Les deux derniers mécanismes sont vraisemblablement les principales causes
des déplacements résiduels étant donné que les contraintes appliquées sont
faibles pour observer des phénomenes visco-élastiques ou plastiques et que la
taille de la zone endommagée est faible.

Les boucles d’hystérésis «décharge-recharge» et les déplacements résiduels ne
sont pas directement associés a la propagation de fissures. Elles introduisent
un biais dans l'estimation de I’énergie dissipée et par conséquent également
dans 'estimation du CERR équivalent par la méthode des aires qui est basée
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sur les hypotheses de la mécanique linéaire élastique de la rupture. Les éner-
gies dissipées dans les hystérésis et les déplacements résiduels sont nommées
«énergies parasites».

1

Propagation de fissure & D’interface colle / composite

b) Image a ’état de charge maximale de I'essai A;

FIGURE 3.16 — Images de l'essai A; a I'état de référence et de charge
maximale.

Les images de l'essai A; prises & 1'état de référence (état initial sans charge)
et de charge maximale sont présentées sur la Figure 3.16. On constate que la
fissure s’est propagée a l'interface colle / composite. Ce résultat étant observé
sur les trois essais, cette interface est désignée comme étant I'interface faible
de la couche d’adhésif. Notons que la rupture aurait pu étre cohésive, avec
une fissure se propageant dans la masse de la colle. Dans ce cas-1a, 'expres-
sion «interface faible» serait inadaptée. Il serait pertinent d’étudier dans des
travaux futurs 'influence de I’épaisseur des couches sur le type de rupture.

L’adhérence de I'interface colle / os cortical est donc supérieure a celle de I'in-
terface colle / composite. Ce résultat s’explique par la présence de tubes ap-
pelés «canaux de Havers» dans ’os cortical. Durant le collage, la colle pateuse
infiltre cette porosité et crée un ancrage mécanique qui améliore 1’adhésion
mécanique dans la préparation dentaire. Pour s’assurer de la bonne infiltra-
tion de la colle dans les porosités, le primer Optibond™ eXtra Universal a été
appliqué sur 'os cortical de boeuf. Il dissout ’équivalent de la boue denti-
naire bouchant les porosités intrinseques du matériau et ’hydroxyapatite des
parties minéralisées. La boue dentinaire est 'amas de matiére constitué des
débris éliminés durant le fraisage. L’action du primer est donc similaire a celle
de I'acide phosphorique dans la section 1.2.5.
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3.3.2 Caractérisation de l’adhérence en mode-mixte de
Pinterface faible

La caractérisation de ’adhérence de l'interface faible a été réalisée sur des
éprouvettes pré-fissurées composite / colle / composite (Figure 3.10.b). L’ab-
sence de tissu biologique dans les éprouvettes permet d’éliminer une des sources
possibles d’énergies parasites et permettrait ainsi de se rapprocher des hypo-
theses de la mécanique linéaire élastique de la rupture.

Etude de la stabilité des propagations de fissure

Dans un premier temps, une étude a été menée sur la stabilité des propagations
de fissure afin de déterminer les cycles ou la méthode des aires est applicable.
Pour rappel, une propagation de fissure est qualifiée de stable lorsque la force
diminue progressivement durant la fissuration.

La Figure 3.17 présente les courbes force P - déplacement imposé ¢ des essais
B et By ou les éprouvettes ont été testées en mode I. La fissure s’est propa-
gée de maniere stable a partir du cycle 4 dans les deux essais. De plus, des
boucles d’hystérésis et des déplacements résiduels a la décharge sont observés a
chaque cycle indiquant la présence des phénomenes parasites identifiés dans la
section 3.3.1, malgré le fait que la partie tissu biologique ait été remplacée par
le composite dans les éprouvettes. Cette observation a été faite sur I’ensemble
des essais réalisés (de B; a Byp). Cette dissipation d’énergie parasite (non prise
en compte dans la modélisation faite pour identifier le CERR équivalent GY)
génere une surestimation de I’adhérence évaluée.
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F1GURE 3.17 — Courbes force P - déplacement de la traverse ¢ des essais
By et Bs réalisés en mode I (£ = 0).

Bs

8 T T T

2 1 Cycle 1
Cycle 2
Cycle 3
Cycle 4
Cycle 5
Cycle 6
Cycle 7
! ! ! ! ! Cycle 8
Cycle 9
1 Cycle 10

0 o0z 04 06 08 1
q [mm]
F1GURE 3.18 — Courbes force P - déplacement de la traverse ¢ des essais

Bs et By réalisés en mode 1 (£ = 0). Bs et By sont les essais réalisés
directement apres respectivement ; le collage et la sortie du réfrigérateur.
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La Figure 3.18 présente les courbes force P - déplacement imposé ¢ des essais
Bs et By réalisés directement apres que les éprouvettes aient été respectivement
collées et sorties du réfrigérateur. La fissure s’est propagée de maniere stable
a partir du cycle 3 pour Bs.

Le comportement mécanique des éprouvettes { By, B2} et B3 est identique bien
que Bj ait été testée directement apres collage. Les trois essais ayant été réa-
lisés a température ambiante, les résultats semblent indiquer que stocker les
éprouvettes a 6 °C durant 12 H ne modifie pas intrinsequement leur comporte-
ment.

Concernant ’essai By, la fissure s’est propagée a linterface colle / compo-
site ; signe qu’elle est 'interface faible de ces couches d’adhésif. Malgré cela,
la courbe P—q de By est différente de celle de {Bj, B2}. La force & partir de
laquelle la propagation de fissure s’est initiée était plus de deux fois plus im-
portante pour By et la fissure s’est propagée de manieére instable alors qu’elle
était stable pour les deux premiers essais.

Cette instabilité est due un taux de restitution d’énergie supérieur au CERR.
L’énergie élastique relachée est alors supérieure a celle nécessaire pour propa-
ger la fissure et le surplus d’énergie est converti en énergie cinétique. L’une
des raisons pouvant provoquées cette différence de comportement est la tem-
pérature de I'éprouvette durant ’essai. L’essai By a été réalisé directement
en sortie du réfrigérateur sans que ’éprouvette n’ait eu le temps de passer a
température ambiante. Cette différence de température entre By et {B1, Ba}
pourrait diminuer 'adhérence de la couche d’adhésif.

La différence de comportement entre By et {Bj, Ba} peut aussi étre expli-
quée par la sensibilité de 'adhérence au protocole de collage. Par exemple, si
I’attaque chimique a I'acide fluorhydrique n’est pas appliquée uniformément
sur les adhérents, localement certaines zones de contact adhereront mieux que
d’autres. Ainsi, un surplus d’énergie devra étre fourni dans ces régions pour
propager la fissure qui sera converti en énergie cinétique lorsque la propagation
traversera une zone moins bien collée. Une autre possibilité est la présence de
défauts a I'interface colle / composite.
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Essai | Cycles sans pro- | Cycles avec pro- | Cycles avec pro-
pagation de fis- | pagation de fis- | pagation de fis-
sure sure stable sure instable

£=0 By 1-2-3 4-5-6-7-8

By 1-2-3 4-5-6-7

Bs 1 2-3-4-5 6

£§=0.25]| Bg 1 2-3

Bz 1-2-3 4-5-6-7

Bs 1 2-3-4-5

By 1-2 3-4-5

§=045 Bio 1 3-4 2

B 1-2-3 4-5

TABLEAU 3.5 — Cycles de charge-décharge des essais By, Bs et Bs a Bi;.

Les résultats a £ = 0.25 et £ = 0.45 étant similaires aux résultats des essais
présentés aux Figures 3.17 et 3.18, seuls leurs cycles avec propagation de fissure
sont renseignés (Tableau 3.5). La majorité des cycles avec propagation de
fissure présentent une propagation de fissure stable mis a part le sixieme cycle
de Bs, le deuxieme cycle de Big, et tous ceux de Bij.

Pour le sixieme cycle de By, 'instabilité est probablement due a la sensibilité
de 'adhérence au protocole de collage du fait que la fissure s’est propagée de
maniere stable des cycles 2 a 5.

FI1GURE 3.19 — Images prises avant 'initiation de la premiere propagation
de fissure pour a) Bg et b) Bio.

Pour le second cycle de Bjg, I'instabilité est due au fait que la pré-fissure était
une entaille et non pas une fissure (Figure 3.19). La pré-fissure des autres
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essais (B1 & Bg et Bj1) était également une entaille initialement. Cependant,
leur pré-fissure s’est propagée lors de leur mise en position dans le dispositif
MMMB du fait de la faible adhérence de leur interface colle / composite. Une
attention particuliere a donc été portée durant la mise en place de I'essai Big
pour éviter cette fissuration non maitrisée.

Lorsqu’une éprouvette pré-fissurée avec une entaille est sollicitée, la contrainte
est moins localisée. L’initiation de la propagation de fissure est donc retardée
entrainant une accumulation d’énergie élastique dans les adhérents. Lorsque la
propagation s’initie, une grande quantité d’énergie est relachée engendrant une
propagation de fissure instable. Ainsi, la fissuration non maitrisée durant la
mise en position des éprouvettes était finalement bénéfique pour le déroulement
des essais car elle assurait une propagation de fissure stable en début d’essais.

Pour les cycles de Bji, 'instabilité est probablement due a la sensibilité de
l'adhérence et au chargement en mode-mixte I/II. Durant un essai MMMB,
plus la mixité est importante et plus I'essai est similaire a un essai end notch
flexure. Les essais de mécanique de la rupture basés sur de la flexion trois
points sont réputés pour étre instable du fait qu'une quantité élevée d’énergie
élastique est stockée pour déformer I'éprouvette testée. Ce surplus d’énergie
est alors converti en énergie cinétique durant la propagation de fissure amenant
I'instabilité.

Etude de I’évolution du taux de restitution d’énergie critique équivalent

Résultats des essais réalisés sous un chargement en mode I (£ =0)

Le CERR équivalent a été évalué sur ’ensemble des essais et des cycles condui-
sant & une propagation stable de la fissure (Tableau 3.5) a partir de la méthode
des aires présentée dans la section 3.2.4. Pour rappel, I’adhérence n’a pas été
évaluée aux premiers cycles avec propagation de fissure étant donné que la
position de la pointe de fissure au cycle précédent était inconnue.
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FIGURE 3.20 — Evolution du taux de restitution d’énergie critique équi-
valent G en fonction de la longueur maximale de fissure a” & la fin du
cycle J des essais en mode I (£ =0).

La Figure 3.20 présente 1’évolution de G/ en fonction de la longueur maximale
de fissure a’ & la fin du cycle J des essais en mode I (¢ = 0). Les barres
d’incertitudes représentent les incertitudes aéc de G évaluée par la méthode

présentée dans la section 3.2.5.

Pour l’essai By, ’évolution du CERR équivalent est relativement cons- tante
sur les cycles 5 & 7 avec une moyenne (+ écart-type) de
105.7 (£8.5) J/m?. Pour le dernier cycle, le CERR équivalent est de 155.7 J /m?.
La moyenne des incertitudes sur ’ensemble des cycles est faible par rapport
aux CERRs équivalents estimés (5.9 J/m?).

Pour 'essai Bs, le cycle 5 est en accord avec les cycles 5 a 7 de By (Gi’ de Bs
est égale & 91.2.J/m?). En revanche, le CERR équivalent des cycles suivants
augmente fortement (134.9 J/m? et 188.8 J/m?) avec une incertitude Uéc élevée
(20.8J/m? et 94.4J/m?). D’aprés I'Equation 3.19, Dincertitude sur le CERR
équivalent est liée aux incertitudes relatives de I’estimation de I’énergie dissipée
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et de la mesure de l'accroissement de la longueur de fissure. Pour les cycles
6 et 7, I'incertitude relative liée & 1’énergie dissipée est de I'ordre de 1%. En
revanche, celle due a la propagation de fissure est respectivement de 15% et
50 %. Les incertitudes élevées sont donc principalement dues & la mesure de la
propagation de fissure.

Par définition, l'incertitude relative de la propagation de fissure dépend de la
propagation de fissure Aa”’ et de son incertitude O'JAa. Pour le cycle 6, I'incer-
titude relative élevée est due & la propagation de fissure Aa”’. En effet, UJAa
est similaire entre les cycles 5 et 6 (= 0.05 mm) mais Aa’ diminue de 1.53 mm
a 0.29mm. Il est donc primordial pour assurer la fidélité des résultats que la
propagation de fissure soit suffisamment élevée par rapport a son incertitude
durant un cycle.

La diminution de la propagation de fissure entre les cycles 5 et 6 est due au
pilotage de l’essai. Les essais ont été pilotés en série de charge-décharge et le
déplacement imposé augmente d’un incrément Aq constant a chaque cycle. Or,
plus la fissure d’une éprouvette se propage et plus le déplacement imposé devra
étre important pour assurer une propagation de fissure constante a chaque
cycle. Ainsi, dans le futur, les essais devront étre pilotés avec des cycles ou
I'incrément Ag augmente progressivement.

Pour le cycle 7 de Bs, l'incertitude relative est due a une propagation de

fissure faible (0.24 mm) associée & O'JA

(0.12mm). L’origine de cette forte incertitude est probablement la qualité de

. supérieure a celle des deux autres cycles
la DIC. Finalement, si le dernier cycle de By est retiré du fait son incertitude
élevée, la moyenne (£ écart-type) du CERR équivalent en mode I était de

116.5J/m?(+24.5 J /m?).
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Résultats des essais réalisés sous un chargement en mode-mixte 1/II avec £ =
0.25

L’évolution de G en fonction de la longueur maximale de fissure a” & la fin
du cycle J des essais a & = 0.25 est présentée a la Figure 3.21.
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FIGURE 3.21 — Evolution du taux de restitution d’énergie critique équi-
valent G en fonction de la longueur maximale de fissure a” a la fin du
cycle J des essais a £ = 0.25.

Pour les essais Bs et By, les CERRs équivalents augmentent respectivement
de 29.1J/m? et 36.8J/m? avec la longueur de fissure avec une incertitude
moyenne faible (7.76.J/m? et 3.31J/m?). Pour Bg, le CERR équivalent éva-
lué au cycle 3 vaut 202.6 J/m? et présente une forte incertitude (32.8J/m?).
Elle est due & une propagation de fissure faible par rapport aux incertitudes
(Aa’ ~ 0.2mm alors que aéa = 0.03mm). Pour l'essai Bg, le CERR équi-
valent diminue de 174.5J/m? & 140.0 J/m? durant la propagation de fissure

avec une incertitude moyenne faible (0.55J/m?).

Finalement, en excluant le cycle 3 de Bg dont l'incertitude est élevée, la
moyenne (+ écart-type) du CERR équivalent & £ = 0.25 est de 143.7 +
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31.2J/m?.

Résultats des essais réalisés sous un chargement en mode-mizte 1/II avec £ =
0.45

L’évolution de G en fonction de la longueur maximale de fissure a” & la fin
du cycle J des essais a & = 0.45 est présentée a la Figure 3.22.
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FIGURE 3.22 — Evolution du taux de restitution d’énergie critique équi-
valent G en fonction de la longueur maximale de fissure a” & la fin du
cycle J des essais a £ = 0.45.

Les CERRs équivalents des essais Bg et Bjp diminuent respectivement de
33.6J/m? et 14.8J/m? durant la propagation de fissure. Notons que gréce
aux grandes propagations de fissure durant ces essais, les incertitudes sont
faibles (respectivement 1.2.J/m? et 0.6 J/m?). L’autre fait remarquable est le
fort écart du CERR équivalent entre les deux essais. Finalement, la moyenne
(+ écart-type) du CERR équivalent & & = 0.45 est de 130.9 & 20.3 J/m?.
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Discussion sur la dispersion du tauz de restitution d’énergie critique équivalent

Une forte dispersion du taux de restitution d’énergie critique équivalent est
observée par éprouvette et par ratio de mixité I/II. Elle est suffisamment
importante pour masquer I'influence de la mixité sur 'adhérence. Ce constat
concorde avec les résultats des essais Brazil-nut-sandwich réalisés par Rahbar
et al., Melo et al. et Manan et al. [123, , | qui montrent que l'influence
du mode-mixte est masquée par la dispersion. Cependant ces études n’avaient
pas analysé les causes de cette constatation.

La dispersion sur le taux de restitution d’énergie critique équivalent peut étre
due :

1. au non respect partiel des hypotheses nécessaires a ’application de la
méthode des aires;

2. a la sensibilité de I’adhérence aux propriétés matériaux et aux proto-
coles de collage;

3. & la sensibilité de 'adhérence au ratio de mixité I/1I;

4. et aux incertitudes liées a la mesure et la méthode de calcul de ’adhé-
rence.

L’analyse des incertitudes a prouvé la fidélité de la méthode de caractérisation
lorsque la propagation de fissure est suffisante en regard des incertitudes de
mesure de Aa. De plus, comme il a été évoqué a la section 3.2.5, la varia-
bilité liée au ratio de mixité I/II devrait étre négligeable étant donné que le
dispositif MMMB a été congu pour appliquer un ratio de mixité I/II constant
pour chaque position du mode sélecteur. Ainsi, la dispersion observée est pro-
bablement due aux deux premiers points de la liste. Les éprouvettes testées
étant constituées des mémes matériaux, la dispersion observée est due au non
respect partiel des hypotheses nécessaires a l'application de la méthode des
aires et a la sensibilité de 'adhérence aux protocoles de collage.

Au vu des résultats présentés dans cette partie de la these, il semblerait que
I’estimation des propriétés mécaniques par des essais de rupture en mode I soit
suffisante pour enrichir les modeles numériques en premiere approximation.
Ces essais présentent I’avantage d’avoir déja été réalisés dans la recherche en
biomatériau dentaire (section 3.1). L’exploitation de ces essais pourra étre
envisagée la méthode développée étant donné que ’hypotheése de propagation
de fissure stable est respectée lors des essais en mode I.

Les RDIs collées en bouche sont certainement sujettes a une plus forte va-
riabilité dans la mesure ou le contréle de la procédure de collage est moins
bien maitrisée que celui appliqué pour la réalisation des éprouvettes MMMB.
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Ainsi, la modélisation du comportement mécanique des couches d’adhésif de-
vra considérer les deux sources a l'origine des dispersions observées.

3.4 Bilan et perspectives

Dans ce chapitre, une démarche a été proposée pour caractériser ’adhérence
d’une couche d’adhésif dentaire sous une sollicitation en mode-mixte I/1I avec
le dispositif MMMB. L’interface colle / composite a été identifiée comme étant
I'interface faible de la couche d’adhésif étudiée en réalisant des essais MMMB
en mode I. L’adhérence de cette interface a été caractérisée pour trois différents
ratios de mixité I/II. Les résultats ont montré que le CERR équivalent estimé
par la méthode des aires présente une forte dispersion qui masque I'influence
du ratio de mixité I/II. Ce constat indique qu’il est pertinent, en premiere
approximation, de négliger cette influence dans les modélisations numériques
de RDIs. En revanche, les mécanismes a l’origine de cette dispersion doivent
étre considérés.

L’analyse des incertitudes a montré que la dispersion observée n’était pas
liée a la mesure et a la méthode d’estimation du CERR équivalent lorsque la
propagation de fissure au cours d’un cycle de charge-décharge était suffisante
en regard de son incertitude. Ainsi, la dispersion provient de la sensibilité de
I’adhérence aux protocoles de collage ; et de la présence de mécanismes dissipa-
tifs (nommées «parasitesy») éloignant les essais des hypotheses de la mécanique
linéaire élastique de la rupture. Les outils d’optimisations mécaniques devront
donc considérer dans leurs modélisations ces sources de dispersion.

Pour quantifier la part de la dispersion liée la sensibilité de I'adhérence, il
est intéressant de proposer une méthode de caractérisation de I’adhérence peu
sensible aux énergies parasites. C’est ce qui est écrit dans le chapitre suivant
ou une loi de traction-séparation est calibrée & partir des images prises durant
la propagation de fissure de ’essai Bg par corrélation d’images intégrées.

Il est important de noter que les résultats de ces travaux sont seulement valides
pour la configuration d’assemblages dentaires testés. Une multitude de RDIs
existe sur le marché et chacune est associée a plusieurs protocoles de collage.
Ainsi, la caractérisation du comportement de chaque assemblage devra faire
I’objet d’une étude expérimentale spécifique. Il est primordial de généraliser
ce type de caractérisation pour améliorer la compréhension générale sur le
comportement mécanique des RDIs.
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CHAPITRE 4

Comportement mécanique de la couche d'adhésif :
calibration d'une loi de traction-séparation

Les Restaurations Dentaires Indirectes (RDIs) fabriquées par la voie de la
Conception et Fabrication Assistées par Ordinateur (CFAO) ont connu un
véritable essor ces dernieres années. Le principal avantage de la CFAO par
rapport a la voie traditionnelle est la bonne maitrise des dimensions de la pro-
these sans 'intervention manuelle d’'un prothésiste (section 1.1). Cependant,
les RDIs sont toujours sujets a des échecs cliniques dus a des sollicitations mé-
caniques extérieures (forces masticatoires, chocs violents, ...). La recherche en
médecine dentaire se sert de simulations Eléments Finies (EFs) des RDIs pour
identifier les parametres géométriques et/ou matériaux optimaux minimisant
les contraintes mécaniques subies [(]. L’insertion de ces simulations dans la
chaine numérique CFAO permettrait de créer un maillon d’optimisation sur
des critéres mécaniques des RDIs dans le but d’améliorer leur durabilité [5].
Cependant, les fortes simplifications formulées dans les modélisations numé-
riques font qu’elles doivent étre enrichies pour représenter de maniere fiable
les principaux mécanismes de rupture. L’une des priorités est la modélisation
de la couche d’adhésif. Actuellement, elle est toujours décrite par une interface
parfaite ou par une couche élastique parfaitement attachée aux adhérents alors
qu’une partie des échecs est expliquée par la fissuration de la couche d’adhésif,
qui cause le décollement des protheéses dentaires [3]. La couche d’adhésif est
donc un des éléments critiques a la durabilité des RDIs et son endommagement
doit étre considéré dans les simulations numériques.
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L’une des manieres de modéliser ’endommagement est 'utilisation de loi de
traction-séparation (Traction-Separation Law (TSL) en anglais). Dans la re-
cherche en dentaire, cette loi a notamment été utilisée pour étudier la propaga-
tion de fissure dans des restaurations dentaires directes [136, 137]. Récemment,
Karimzadeh et al. [138] ont calibré des TSLs pour modéliser le comportement
mécanique sous une sollicitation en mode-mixte I/IT d’une bague d’orthodontie
collée a une dent. Ce chapitre propose de décrire le comportement mécanique
de la couche d’a-

dhésif par une TSL dont les parametres ont été identifiés par corrélation
d’images numériques intégrée (Integrated-Digital Image Correlation (I-DIC)
en anglais). La stratégie suivie pour atteindre cet objectif a été d’identifier
la longueur initiale de fissure ag par I-DIC, puis d’identifier avec la méme
méthode les parametres décrivant une TSL bilinéaire en mode 1 que sont la
rigidité en mode I K7, la séparation limite en mode I A7 et le taux de restitu-
tion d’énergie critique en mode I G.. La calibration a été réalisée a partir de
Pessai Miniature Mixed Mode Bending (MMMB) Bg présenté au chapitre 3.

4.1 Matériels et méthodes

Cette section présente ’ensemble des briques nécessaires a la mise en place de
I’identification de la longueur initiale ag et des parametres de la T'SL bilinéaire
en mode I. L’I-DIC est utilisée pour réaliser ces deux travaux d’identification.
Cette méthode requiert un modeéle numérique ou le comportement mécanique
de la couche d’adhésif est décrit par une TSL.

4.1.1 Lois de traction-séparation

Dans les assemblages collés, les modeles de zone cohésive décrivent l'initialisa-
tion et la propagation de fissure en reliant les tractions maintenant la cohésion
de la couche d’adhésif a sa séparation [139]. La séparation représente le dépla-
cement relatif entre les deux adhérents.

La Figure 4.1 présente une TSL bilinéaire sous une sollicitation en mode I
a différents stades de chargement. A gauche de la figure, est représentée une
éprouvette pré-fissurée soumise a une sollicitation, en mode I, augmentant
graduellement a chaque étape. La courbe en jaune représente la distribution
de la traction le long de I’éprouvette. A droite de la figure, est représentée la
TSL bilinéaire décrivant le comportement de la couche d’adhésif.
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FIGURE 4.1 — Description d'une TSL bilinéaire en mode 1. 7 la traction,
A la séparation et a la longueur de fissure.



Une description de I’état des points matériels bleu, rouge et vert de la Fi-
gure 4.1 est donnée ci-dessous :

— Etape a) : aucun chargement n’est appliqué sur I’éprouvette. Les trois
points matériels sont situés en aval du front de fissure et leur état se
trouve a l'origine de 'espace (7—A) ou 7 la traction et A la séparation.
A et T sont de ce fait nulle aux trois points matériels.

— Etape b) : le point matériel rouge s’est déformé mais sans endomma-
gement. Il est toujours situé en aval du front de fissure défini - par
convention - & la position ou la traction est maximale [110]. Elle est
décrite par la longueur initiale de fissure ag. La traction 7 est maximale
en front de fissure mais est a ce stade inférieur a 7° et ne 'atteindra
que si A = A°. Les points matériels bleu et vert sont suffisamment
éloignés du front de fissure pour n’étre que légerement déformés. Ainsi,
a ce stade, aucune propagation de fissure n’a eu lieu.

— Etape c) : la fissure s’est propagée et le front de fissure est localisé en
un point situé entre les points matériel rouge et bleu. Le point matériel
rouge en amont de la pointe de fissure s’est endommagé (sa raideur a
diminuée). Le point bleu ne 'est pas encore. La position du front de
fissure s’est donc déplacée vers la gauche; indiquant que la longueur
de fissure a s’est accrue sans échec de 'adhésif. Cette propagation de
fissure crée une zone de points matériels endommagés appelée «process
zoney.

— Etape d) : les points matériels rouge, bleu et vert vont respectivement
rompre, s’endommager et commencer a se déformer.

Finalement les points-clés a retenir sont que les tractions maintiennent la co-
hésion de la matiere, que la position du front de fissure est définie par la
localisation de la traction maximale et qu’il existe une zone endommagée a
droite de la pointe de fissure.

Ti [MP&]

;! Zone élastique

V /
Zone endommagée

E Zone rompue

i = {I, 11, I}
A; [mm]

FIGURE 4.2 — Les TSLs bilinéaires suivant le type de sollicitation.
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Les TSLs bilinéaires se décomposent en trois zones (zone élastique, zone en-
dommagée et zone rompue) qui dépendent du type de sollicitations appliqué
en front de fissure (Figure 4.2). La pente dans la zone élastique est régie par
la rigidité K; (unité : N/mm3); le passage dans la zone endommagée par la
séparation limite A (unité : mm); et le passage dans la zone rompue par le
taux de restitution d’énergie critique (Critical Energy Release Rate (CERR)
en anglais ) Gjc (unité : N/mm) ou ¢ = {I, II, IIT} indique le mode d’ouverture
de la fissure.

Dans cette étude, la calibration des TSLs est effectuée sur ’essai MMMB Bsg
du chapitre 3. L’une des conclusions du chapitre 3 était que I'influence du ratio
de mixité I/II sur adhérence de la couche d’adhésif dentaire était accessoire
en regard de la dispersion des résultats. Ainsi, le comportement de la couche
peut étre approximé par une TSL en mode I. Dans cette étude, 'I-DIC est
utilisée pour identifier les parametres de cette TSL.

4.1.2 Corrélation d’images intégrée

L’T-DIC est une méthode d’identification de parametres {p} a partir des images
prises durant un essai [I41]. Une breve description en est donnée dans ce
chapitre. Le lecteur est renvoyé vers l'article “Simultaneous Full-Field Multi-
Ezperiment Identification” de Neggers et al. [112] pour de plus amples infor-
mations.

Tout d’abord intéressons nous au principe de la corrélation d’images numé-
riques (Digital Image Correlation (DIC) en anglais). La DIC est une méthode
de mesure de champ de déplacement a partir des images prises durant un essai
[141]. A un instant ¢ de lessai, ce champ est évalué en minimisant une fonction
cotit n? exprimant la différence entre I'image de référence et I'image déformée
prise a t sur une région d’intérét ou Region Of Interest (ROI) en anglais :

Ny,
P T D) = 53 D [900. %) — g (6 7+ (P (1)
k=1

ol 02 la variance du niveau de bruit de chaque pixel, N, le nombre de points
matériels dans le ROI, g(t) la série d’images prises durant 1’essai dont g(0) est
I’image de référence, &, la position du point matériel k sur I'image de référence
et iy, le déplacement a 'instant ¢ du point matériel k. @ est discrétisé comme :

e = Y vi(t) P (4.2)

ou {v(t)} désigne I’ensemble des degrés de libertés et @; des fonctions de
forme.

Dans ces travaux, la DIC est réalisée avec le logiciel académique Correli 3.2
(nouvelle version de Correli 3.0 [132]) développé au Laboratoire de Mécanique
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Paris-Saclay. Dans ce logiciel, @; sont des fonctions de forme éléments finis.
Cette approche est appelée « DIC globale » dont le cadre est adopté dans ce
qui suit.

Les parametres {p} du probléme de minimisation sont {v(¢)}. La résolution
est réalisée de maniere itérative par une méthode de Gauss-Newton nécessi-
tant une initialisation {v(¢)}". Les parametres {v(t)} sont corrigés a chaque
itération d’un incrément {Jv(¢)} jusqu'a atteindre la convergence :

{o®}" = {v®)}" + {ov(t)} (4.3)

Hild et al. [111] décrivent {dv(t)} comme :

{ou(t)} = [MPIO()] (P (t)} (4.4)
ou .
(MY (8)] = Z(Vg((),fk) - Bi(Tr)) (35 (%x) - Vg(0, L)) (4.5)
k=1
Ny,
(BP0} =D (Vg(0, &) - 6:(#))(9(0, &) — g(t, T + @) (4.6)
k=1

ot {bPI€(#)} le gradient de la fonction cotit de DIC et [MPIC(t)] sa hessienne.

Le principe de la I-DIC est similaire a la DIC mis & part le fait que « est la
sortie d’un modele analytique ou numérique dépendant des parametres {p} re-
cherchés. Le probléme de minimisation en I-DIC est identique a celui en DIC
(Equation 4.1). Sa résolution est aussi réalisée par une méthode de Gauss-
Newton dont l'initialisation est {p}°. A chaque itération de 1’algorithme de
Gauss-Newton, les parametres sont corrigés d’un incrément {dp} jusqu’a at-
teindre la convergence :

{p}™* = {p}" + {op} (4.7)
Rethoré et al. [113] démontrent que l'incrément {dp} se met sous la forme :
{op} = M) HHP (1)} (4.8)

ot {b™PIC(1)} le gradient de la fonction cotit de I-DIC et [M™PIC(¢)] sa hes-
sienne. Etant donné que Correli 3.2 fournit [MPC(#)] et {bPI€(¢)}, il est com-
mode de définir [M™PT€] et {p™TC} comme :

IC()] = o (S ][5 ()] (19
PP} = 5 (SN HPC0) (110
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ou

(0] = 2

la matrice de sensibilité exprimant la sensibilité de {v(t)} a {p}. [S(t)] sert de
matrice de projection entre I'espace des solutions de la DIC et de la I-DIC.

(4.11)

Remarque 1 : L’Equation 4.1 s’applique pour ’étude d’un couple d’ima- ges
(référence et déformée). Elle peut étre étendue pour une série d’i- mages dé-
formées par la modification suivante :

Ny
[MIDIC] — Z[MIDIC(t)] (412)
t=1

Ny
{bIDIC} — Z{bIDIC(t)} (413)
t=1

ott N; le nombre d’images dans la série d’images déformées, [M™PI€] la hes-
sienne de 7> entre I'image de référence et la série d’images déformées et {b'P1C}

son gradient.

Remarque 2 : Des problemes de convergence sont souvent rencontrés lors de
la minimisation de n? provenant d’un mauvais conditionnement de [M™PIC].
Ce souci s’explique par la différence de sensibilité de {v(t)} & {p}. Plus les
sensibilités seront d’ordres de grandeurs différents et plus [M'PIC] sera mal
conditionnée. La normalisation de {p} par les parametres initiaux {p}° aide &
réduire ces difficultés :

W) =5 (4.14)

ou {p*} 'ensemble des parametres normalisés réellement recherchés durant la
I-DIC.

Dans nos travaux, les parametres recherchés {p} sont ceux régissant une TSL
bilinéaire en mode I : K1, A7 et Gi.. Un modele dépendant de ces parametres
et sortant un champ de déplacement @M doit donc étre construit. Le modele
est réalisé numériquement sur le logiciel commercial ABAQUS 2021 car sa
bibliotheque de lois de comportement integre par défaut des TSLs [144].

Notons que les parametres des TSLs sont sensibles a la longueur initiale de
fissure ag. Par exemple, une erreur sur ag se répercutera sur le calcul de ’aire
de la surface créée durant la fissuration qui affectera le CERR identifié. La
longueur initiale de fissure ag doit donc étre mesurée précisément avant de
calibrer les TSLs. En mécanique de la rupture, la définition de ag dépend de la
modélisation choisie. Dans cette étude, le comportement de la couche d’adhésif
est modélisé par un modele cohésif. Comme indiqué dans la section 4.1.1, ag
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est définie dans ce modele par la localisation de la traction maximale assu-
rant la cohésion de la matiere. Ainsi, la détection de cette position requiert
I'utilisation de T'SLs. Dans mes travaux, les TSLs ont été calibrées par I-DIC
avec un modele numérique construit sur ABAQUS 2021. Il semble donc adap-
ter d’utiliser I'I-DIC avec un modele numérique construit sur ABAQUS 2021
pour détecter ag.

4.1.3 Présentation de I’essai MMMB traité

Le protocole de calibration de la TSL a été appliqué sur I’essai Bg du chapitre 3
(Figure 4.3 et Tableau 3.2). Les essais ont été effectués sous microscope optique
ZEISS SteREO Discovery.V20. Des images 14 bits B&W avec une fréquence
d’une image 2752 px x 2208 px par seconde ont été prises avec une caméra
ZEISS Axiocam 506 mono. L’éprouvette a été sollicitée cycliquement a 5 pm/s
avec un chargement en fin de cycle augmentant de 100 wum a chaque cycle. La
décharge se faisait jusqu’a 0.1 N.

En considérant chaque cycle comme indépendant, 1'essai Bg est divisé en cing
parties (Figure 4.6). Lors du premier cycle, la fissure ne s’est pas propagée et
lors du second, les déplacements imposés étaient trop faibles pour calibrer une
TSL. Ainsi, une TSL a été calibrée individuellement pour les cycles 3, 4 et 5.
Au préalable, leur longueur initiale de fissure ag a été mesurée par I-DIC dont
la réalisation requiert la mise en place d’un modele numérique reproduisant

Iessai Bg sur ABAQUS 2021.
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FIGURE 4.3 — Image a I'état de référence de l'essai Bs.
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4.1.4 Mise en place du modele numérique

La mise en place du modeéle numérique sur ABAQUS 2021 nécessite de construire
un maillage de la géométrie ; puis de renseigner les lois de comportements et les
conditions limites. Les calculs ont été réalisés dans le cadre des déformations
planes étant donné la forme parallélépipédique de I'éprouvette et sa déforma-
tion dans le plan (x, y) durant Pessai.

Maillage

Le maillage 2D a été construit a partir de I'image de référence (Figure 4.4).
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FI1GURE 4.4 — Maillage du modele numérique. Les maillages de ’adhérent
du haut, de la couche d’adhésif et de I'adhérent du bas sont respective-
ment en rouge, en bleu et en jaune. ag la longueur initiale de fissure.
Echelle : 1px =5 x 1073 mm.

La couche d’adhésif a été maillée avec des éléments cohésifs 2D
(COH2D4) de longueur 0.01 mm (2 px) et de largeur de 0.22mm (45 px). Les
régions d’intéréts (Regions Of Interests (ROIs)) en anglais) des deux adhérents
ont été maillés en utilisant le logiciel Gmsh avec des éléments triangulaires a
trois noeuds (CPE3) dont la taille évolue graduellement de 0.01 mm (2 px)
proche de 'adhésif & 0.15 mm (30 px) sur les contours. Les nombres d’éléments
sont respectivement de 9895 et 10 732 éléments pour les maillage de ROl et
ROIyot.

Lors de Ulidentification de la position du front de fissure ag
(section 4.2.1), ag est le parametre {p} recherché par I-DIC. L’I-DIC requiert
une initialisation af) de la longueur initiale de fissure ag. ay doit obligatoirement

—SFEM

étre inférieure a la longueur optimale d’ag afin que @ y soit sensible. Ainsi,
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ap a été initialisée & 1.25 mm (250 px) pour le cycle 3. Les suivants ont été
initialisés par les ag optimaux identifiés aux cycles précédents. Les résultats
de ces identifications ont fixé les ag pour l'identification des parametres de la
TSL (section 4.2.2).

Comportement mécanique

Dans la simulation numérique, les adhérents ont été considérés homogenes,
isotropes avec un comportement linéaire élastique. Les valeurs des parametres
module d’Young et coefficient de Poisson sont issus de la littérature (£ =
30GPa [10] et v = 0.277 [145]). Une TSL en mode I suffirait pour décrire le
comportement de la couche d’adhésif durant ’essai Bg (section 4.1.1). Toute-
fois, le logiciel ABAQUS 2021 n’intégre pas de TSL en mode I pur dans sa
bibliotheque de lois de comportement. En revanche, une TSL en mode-mixte
y est intégrée. Cette TSL a été adoptée avec un CERR défini comme une
constante. La frontiere entre la zone élastique et endommagée est gouvernée
par le critere en déplacement :

(5) () - “

. A st (A7) >0
ot <AI> - { 0 I sin<onI.>

Cette TSL est décrite par les cinq parametres Ky, K, A?, A% et G. le CERR
équivalent. Le mode II étant négligeable durant ces essais, la rigidité en cisaille-
ment K711 a été définie comme étant égale a K7 afin de ne pas distinguer le faible
comportement en mode IT du mode I. AY a été fixé & 6.3 x 1073 mm (1.2 px),
une valeur suffisamment élevée pour que le passage dans la zone endommagée
ne soit jamais dictée par le mode II.

Lors de Ulidentification de la position du front de fissure ag
(section 4.2.1), 'hypothese a été faite que la couche d’adhésif ne s’endommage
pas avant le début de la propagation de fissure. Ainsi, son comportement peut
étre modélisée par une TSL ne satisfaisant jamais les conditions nécessaires
pour passer dans la zone endommagée (K1 = Kip = 19700N/mm3, A? = lmm
(201px), A = 6e3mm (1.2px) et G = 1000J/m?).

Lors de lidentification des paramétres de la TSL (section 4.2.2), Ky , A,
et G sont les parametres trois {p} recherchés par I-DIC. L’I-DIC étant une
méthode itérative, les parametres initiaux valaient : KIU = 19700 N/mm?,
A90 =2 x 1073 mm et G2 = 100 J/m?.
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Conditions aux limites

Les conditions aux limites a imposer dans la simulation numérique ont été éva-
luées en réalisant une DIC sur I’ensemble des images prises durant 1’essai. Dans
cet objectif, les ROIs des deux adhérents ont été maillés avec des éléments tri-
angulaires a trois noeuds de 0.2 mm (40 px) (Figure 4.5). La DIC a été réalisée
avec une régularisation mécanique de 0.4mm (80 px). La résolution spatiale
de la DIC est donc controlée par la régularisation mécanique. L’initialisation
de la DIC a été faite de maniere itérative; le résultat de l'image précédente
devenant 'initialisation de celle étudiée. Les champs de déplacement obtenus
ont été projetés sur les nceuds des contours [HI] , [JA], [BC] et [FG] pour
définir les conditions limites du modele numérique (Figure 4.4). Les contours
restants ont été considérés comme des bords libres.
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FIGURE 4.5 — Maillage de la DIC.

4.1.5 Mise en place de I'I-DIC

La qualité de lidentification de parametres {p} par I-DIC dépend de trois
variables. La premiere est la sensibilité du champ de déplacement en sortie

du modele numérique @"*M aux parametres {p}. La sensibilité décrit I'impact

d’une légere perturbation de {p} sur @'*M. Plus cette sensibilité est élevée et
meilleure sera l'identification. La seconde variable sont les erreurs intrinseques
au modele qui doivent étre minimisées pour garantir une bonne qualité d’iden-
tification. La derniere variable est le bruit numérique des images utilisées pour

I'I-DIC qui doit étre le plus faible possible.

Lors de l'identification d’ag (section 4.2.1), le choix a été pris de réaliser 1'I-
DIC sur les onze images précédents "amorce de la propagation de fissure (Fi-
gure 4.6) sur les zones d’intéréts (ou Region of Interests (ROIs) en anglais)
formées par les quadrilateres ABCJ et IFGH définis a la Figure 4.4. Ainsi,
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I'I-DIC a été réalisée aux moments ot @' M était le plus sensible & ag tout

en évitant de capter I’endommagement apparaissant durant la propagation de
fissure. En effet, pour rappel, le modeéle numérique lors de I'identification d’ag
considere que la couche d’adhésif ne s’endommage pas.

Cycle 1
Cycle 2
15 Cycle 3| -
Cycle 4
Cycle 5
ZT) o ]
A
5L 4
0 1 1 1 1 1
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7

q [mm]

FIGURE 4.6 — Evolution de la force P - déplacement de la traverse ¢
durant 'essai MMMB Bs. Les zones colorées correspondent aux moments
ou les images ont prises pour l'identification de la longueur initiale de
fissure ag.
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Cycle 1
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FIGURE 4.7 — Evolution de la force P - déplacement de la traverse q
durant 'essai MMMB Bs. Les zones colorées correspondent aux moments
ol les images sont prises pour 'identification de Ki, de A7 et de G..

Pour l'identification des parametres de la TSL (section 4.2.2), la sensibilité de
a@'PM aux parametres Ki, Af et G, étant maximale durant la propagation de
fissure, I'identification a été réalisée sur les images prises durant la fissuration
sur ROIiop et ROIyo pour chaque cycle (Figure 4.7). Ce choix permet aussi
de minimiser les énergies parasites captées durant 'identification qui éloignent
les essais des hypotheses de la mécanique linéaire élastique de la rupture (sec-

tion 3.3.1).

4.2 Reésultats et discussion

4.2.1 Identification de la position du front de fissure ag

Dans un premier temps, une étude de sensibilité est menée afin d’étudier I'in-
fluence de la variation d’ag sur le champ de déplacement @' M. Ensuite, les
résultats de l'identification sont présentés. Enfin, ’analyse des résidus est réa-
lisée pour discuter de la qualité de I'identification. Les analyses de la sensibilité
et des résidus sont faites de maniere approfondie dans le but de familiariser le
lecteur a ces concepts.

Il est important de noter que ’axe x des images est orientée de la gauche vers
la droite et I’axe y du haut vers le bas (Figure 4.8). Ainsi, la composante x d’un
déplacement est positif si celui-ci est orienté vers la droite et la composante y
est négative s’il est orienté vers le haut.
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En suivant 'approximation de Taylor d’ordre 1, le champ de sensibilité décrit
I'impact d’une augmentation de 100 % d’un des parameétres recherchés sur le
champ de déplacement @M. Le parametre étudié ici est la longueur initiale
de fissure ag. Son champ de sensibilité a l'initialisation de l'algorithme de
Gauss-Newton [S(t, aJ)] s’exprime par différence finie comme :

[S(t, ag)]k ~ ﬁkaM(ag(l + AZO)) — ﬁkaM(ag) (4.16)

*
a0

ou a8 la longueur ag & linitialisation de l'algorithme de Gauss-Newton et
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FIGURE 4.8 — Champs de sensibilité d’ad a I'image 390. [S,(390, aJ)] et
[S,(390, af)] sont respectivement les sensibilités sur les composantes z et
y de @"PM . L’évolution de 71 en fonction de z et la position du front de
fissure sont tracées au dessus des ROl;op. Echelle : 1 px = 5 um.

L’étude du champ de sensibilité a été réalisée sur le cycle 4. L’I-DIC a été
faite sur les images comprises entre 380 et 390 de la série d’images g prises
durant Bg. En principe, ce champ devrait étre représenté en fonction de x, y

96



et t. Le choix a été pris de le tracer a 'image ou la sensibilité est maximale,
c’est-a-dire juste avant le début de la propagation de fissure (Figure 4.8).

En suivant 'approximation de Taylor d’ordre 1, la Figure 4.8 représente 1'im-
pact de doubler a8 sur les composantes z et y d’ @M & I'image 390, notée
respectivement [S;(390, ad)] et [S,(390,a})]. Au-dessus des champs de sensibi-
lité ont été tracés en magenta I’évolution de 71 en fonction de x et la position

du front de fissure (droite verticale).

Les extremums de [S;(390,al)] sont proches de £5pum (+1 px) et localisés
de part et d’autre du front de fissure sur les bords hauts et bas des deux
ROIs. La composante = de @™, nommée ufFM

reste des ROIs. Pour [S,(390, a))], une forte sensibilité est observée de part et

, est tres peu sensible sur le

d’autre du front de fissure avec des extremums supérieurs a £25 pm (+5 px).

La composante y de '™, nommée uEEM

des ROIs.

, est tres peu sensible sur le reste

”LLEEM .

Les résultats montrent qu’ugEM

est plus sensible a une variation d’ag qu
Ainsi, 'identification a majoritairement été réalisée sur ug EM_ Ce résultat était
attendu étant donné que les déplacements sont principalement portés par y. Ce
constat étant vrai pour tous les parametres étudiés, seuls les champs dépendant
d’uEEM sont tracés dans ce qui suit.

De plus, [Sy(390,a))] est négative sur ROy, et positive sur ROILq. Ainsi,
en suivant ’approximation de Taylor d’ordre 1, un allongement de 100 % d’ag
créera une ouverture de 10px au niveau de la position initiale du front de
fissure. Cette ouverture est élevée en regard des champs de déplacement en
front de fissure (ouverture inférieure & 1px). Ainsi, une variation d’ag a une

forte influence sur UEEM

. On dit alors que l'identification est sensible a ag.
L’étude des sensibilités a ap étant similaire pour les deux autres cycles, la

longueur initiale de fissure est sensible pour tous les cycles étudiés.

ao [px] | DIC | I-DIC
Cycle 3 | 332 329
Cycle 4 | 726 717
Cycle 5 | 1010 | 989

TABLEAU 4.1 — ap identifiée par DIC (méthode présentée a la sec-
tion 3.2.4) et par I-DIC.

Le Tableau 4.1 présente la longueur initiale de fissure ag identifiée par DIC
(méthode présentée a la section 3.2.4) et par I-DIC. La différence observée
entre les deux méthodes (3 px pour le cycle 3, 9 px pour le cycle 4 et 21 px pour
le cycle 5) provient de la définition du front de fissure. Dans la section 3.2.4,
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le front de fissure était défini cinématiquement par la position ou l'ouverture
était égale a cing fois l'incertitude sur la séparation équivalente entre les deux
ROIs. Ainsi, pour Bg, la pointe de fissure a été localisée a la position ou
I'ouverture vaut 2.9 um (0.58 px). En revanche, le front de fissure a été défini
mécaniquement par [-DIC par la position ou la traction maintenant la cohésion
de la couche d’adhésif est maximale. L’ouverture est respectivement de 3.3 pm
(0.66 px), 4.1 um (0.82px), et 4.7um (0.94px) aux positions des fronts de
fissure identifiées par I-DIC. Ces ouvertures sont supérieures a celles définissant
la position du front de fissure cinématiquement. Ainsi, les ag identifiées par
I-DIC sont inférieures a celles identifiées par DIC.

A présent, la qualité de I'identification d’ag est discutée en étudiant les champs
de résidu 7, définis par :

7 = @10 — M (4.17)

ot1 %PIC le champ de déplacement évalué par DIC. 7, exprime 1’écart du champ
mesuré par DIC avec celui calculé par simulation numérique. Ainsi, il décrit le
champ de déplacement & ajouter & @M pour qu’il soit identique & @P'C. En
principe, ce champ devrait étre représenté en fonction de x, y et ¢t pour une
itération donnée de ’algorithme de Gauss-Newton. Cependant, il est souvent
tracé a l'instant ou le résidu global est maximal car c’est & ce moment que la
description globale du modele est la plus erronée. Le résidu global est défini
comme 7/+/Nj, ol 77 la racine de la fonction cotit (Equation 4.1) et Ny le

nombre de pixels dans les ROlIs.
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FIGURE 4.9 — Evolution du résidu global pour les deux ROIs en fonction
des images étudiées a l'initialisation et a la convergence de ’algorithme
de Gauss-Newton (GN).

Les courbes de la Figure 4.9 représentent 1’évolution du résidu global pour
les deux ROIs a l'initialisation et & la convergence de I'algorithme de Gauss-
Newton en fonction des images. Pour chaque image, le résidu global diminue
(par exemple, de 0.35 & 0.1 pour le ROl a 'image 390). Ainsi, la longueur
ag identifiée diminue bien la fonction cotit 2. De plus, le champ de résidu a
été tracé a I'image 390 car le résidu global y est maximal (Figure 4.10).
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FI1GURE 4.10 — Composante y de 7, a I'image 390 pour l'initialisation et
la convergence de I'algorithme de Gauss-Newton (GN). L’évolution de 7

en fonction de x et la position du front de fissure sont tracées au dessus
des ROliop. Echelle : 1 px = 5 um.

La Figure 4.10 représente la composante y de 7, a 'image 390 pour l’ini-
tialisation et la convergence de 'algorithme de Gauss-Newton. A linitiation
de I'algorithme de Gauss-Newton, la composante y de 7, est négative sur le
ROlep et positive sur le ROIt. Il faut donc ajouter une ouverture proche de
40 pm (8 px) au niveau du front de fissure pour minimiser le résidu. Durant la
minimisation, la longueur initiale de fissure ag s’ est accrue pour ajouter cette
ouverture diminuant la valeur maximale du résidu de pres de 19 um (3.8 px).
Pour pouvoir discuter de la fiabilité de I'identification d’ag, ce champ de résidu
est comparé au champ de déplacement de ’éprouvette.
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FIGURE 4.11 - Composante y du champ de déplacements @°'C a I'image
390. Echelle : 1px = 5 pum.

7w X 300 [px] - convergence de l'algorithme de GN
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FIGURE 4.12 — 7, (grossissement x300) a I'image 390 pour la convergence
de l'algorithme de Gauss-Newton (GN). L’évolution de 71 en fonction de
x et la position du front de fissure sont tracées au dessus des ROIqp.
Echelle : 1 pPX = 5 pm.

La Figure 4.11 représente la composante y du champ de déplacement @€ &

I'image 390. La déformée des deux ROIs est respectivement de 100 pm (20 px)
et 25 um (5px). Le résidu maximal observé a convergence sur la Figure 4.10
est proche de 1 um (0.2 px). Le résidu est & un ordre de grandeur strictement
inférieur aux déformations des adhérents. La pointe de fissure est donc bien
identifiée pour le cycle 4. Cependant, le champ de résidu non nul indique
qu’une partie de la cinématique n’est pas captée par le modele. Une discussion
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est menée dans ce qui suit pour expliquer les raisons probables de 'existence
de ce résidu aprés la convergence de l'algorithme de Gauss-Newton.

La Figure 4.12 représente le champ de résidu 7, a I'image 390 a la convergence
de l'algorithme de Gauss-Newton. Son amplitude est multipliée par un facteur
de 300 pour une meilleure visualisation. Ainsi, une fleche avec une norme de
1.5mm (300 px) correspond a un déplacement de 5um (1px). De plus, les
fleches vertes et jaunes représentent respectivement les résidus sur ROlIiop et
ROI}t.

La Figure 4.12 montre qu’une ouverture manque au niveau du front de fissure
(zones T2, T3, B2 et B3 de la Figure 4.12). L’équilibre statique fait que ce
manque d’ouverture a été compensé par un défaut de fermeture aux extrémités
des ROIs (zones T1, T4, Bl et B4 de la Figure 4.12). De plus, les zones
T3 / T4 et B3 / B4 de la Figure 4.12 se sont respectivement déformées en
cisaillement anti-horaire et horaire. La recherche de I’équilibre statique fait
que ces cisaillements ont été compensés dans les zones T1, T2, Bl et B2.
Le résidu de la Figure 4.12 montre que le cisaillement estimé par le modele
numérique doit étre réduit. Ainsi, ce modele surestime les déformations en
cisaillement.

Les choix de modélisation sont probablement a l'origine des résidus observés
a la Figure 4.12. En effet, le modele numérique a été défini parfaitement élas-
tique. Or, si 'endommagement pouvant apparaitre en front de fissure avant
le début d’une propagation de fissure était considéré, la longueur initiale de
fissure ap augmenterait ajoutant localement I’ouverture manquante. De plus,
une erreur sur la raideur des adhérents et de la couche d’adhésif peut aussi
amener un décalage vers la gauche du front de fissure.

En outre, la combinaison d’ouverture, de fermeture et de cisaillement crée des
vortex sur la Figure 4.12 dont les centres sont indiqués par des croix rouges.
Ces centres indiquent les zones de passage entre les résidus positifs et négatifs.
Les centres des vortex de ROyt sont décalés vers la gauche par rapport a
ceux de ROlop. La raideur entre les deux adhérents est donc probablement
différente. Les deux raisons vraisemblables a la différence de raideur sont une
évolution de I’épaisseur de I’éprouvette et la non prise en compte dans le
modele numérique des points matériels de la couche d’adhésif qui reste collé
a ladhérent du bas. De plus, les centres des vortex ne sont pas centrés sur la
fibre neutre des adhérents. Ainsi, un gradient de la raideur existerait au sein
méme des adhérents.

Finalement, ce modeéle numérique bilinéaire est suffisant pour capter la ma-
jeure partie de la cinématique. Les champs de résidu ry étant similaires pour
les deux autres cycles, la longueur initiale de fissure est identifiée pour tous
les cycles étudiés. Le modele numérique nécessaire a la calibration des TSLs
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peut donc étre construit.

4.2.2 Identification des parametres Ki, A7 et G,

Pour les trois cycles étudiés (3, 4 et 5), des probléemes de convergence ont été
rencontrés lors de 'identification des trois parametres avec A7 qui diverge et
Ki et G¢ qui convergent. Une premiere solution envisagée a été de fixer A7
égale & 2 um (0.4 px), puis d’identifier K7 et G en regard de ce parametre. Une
étude de la sensibilité du champ @'*M aux parametres K, A? et G. durant
le cycle 4 a été menée pour déterminer si la stratégie proposée est pertinente.
Les champs de sensibilité ont été tracés a la convergence de l'algorithme de
Gauss-Newton aux images 392 et 407 qui correspondent respectivement a la

premiere et la derniere image de la série d’images g.

EEM a K1 aux images 392 et 407 a

La Figure 4.13 représente la sensibilité de u
la convergence de I'algorithme de Gauss-Newton. L’évolution de 77 en fonction
de x et la position du front de fissure (droite verticale) ont été tracées en

magenta au dessus des ROliqp.

A TPimage 392, la longueur de fissure a s’est accrue sans qu’aucun des points
matériels de la couche d’adhésif n’ait échoué. De plus, une partie des points
matériels a gauche de la pointe de fissure est soumise a de la compression
(11 < 0). Cette observation est habituelle lors de l'utilisation de TSLs ([139]).
Cette zone permet d’équilibrer la traction surfacique positive maintenant la
cohésion de la matiere. De plus, a 'image 392, la sensibilité de uEEM a Ki
varie de £2.5 um (£0.5 px) sur une zone large a droite du front de fissure. A
I’image 407, la sensibilité est localisée au niveau du front de fissure et sa valeur
varie entre +1 um (0.2 px). ugEM est donc plus sensible & K1 au début de
la propagation de fissure qu’a la fin. D’autre part, la sensibilité est positive
sur ROIop et négative sur ROIy,o;. Une augmentation de Kj rigidifie donc le
systeme et freine donc 'ouverture des adhérents.
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F1GURE 4.13 — Champ de sensibilité au parametre Kj aux images 392
et 407 a la convergence de 'algorithme de Gauss-Newton (GN) ou N,
I'itération a la convergence de ’algorithme de Gauss-Newton. L’évolution
de 71 en fonction de z et la position du front de fissure sont tracées au
dessus des ROliop. Echelle : 1 px = 5 pm.
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FI1GURE 4.14 — Champ de sensibilité au parametre A7 aux images 392 et
407 a la convergence du Gauss-Newton ou NV, I'itération a la convergence
de lalgorithme de Gauss-Newton. L’évolution de 71 en fonction de x et
la position du front de fissure sont tracées au dessus des ROlqp. Echelle :
1px =5 pm.

La Figure 4.14 représente la sensibilité de ugEM a A aux images 392 et 407 a
la convergence de I’algorithme de Gauss-Newton. A I'image 392, la sensibilité
de ugEM a A7 varie de plus de £1 pm (0.2 px) sur une zone large a droite du
front de fissure. A I'image 407, la plus forte sensibilité est localisée au front de

5EM est donc plus sensible

fissure et sa valeur varie entre £0.5 um (£0.1px). u
a A7 au début de la fissuration qu’a la fin. De plus, la sensibilité est positive
sur ROIop et négative sur ROI,q¢. Une augmentation de A7 diminue les points

matériels endommagés et freine donc 'ouverture des adhérents.
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F1GURE 4.15 — Champ de sensibilité au parametre G. aux images 392 et
407 pour la meilleure itération de I'algorithme de Gauss-Newton. L’évo-
lution de 71 en fonction de x et la position du front de fissure sont tracées
au dessus des ROIqp. Echelle : 1 pX = 5 pm.

EEM a G. aux images 392 et 407 a

La Figure 4.15 représente la sensibilité de u
la convergence de I'algorithme de Gauss-Newton. A I'image 392, la sensibilité
de ugEM a G, varie de plus de =1 pm (£0.2 px) sur une zone large a droite du
front de fissure. A I'image 407, la plus forte sensibilité est toujours localisée
sur une zone large a droite du front de fissure mais avec une valeur variant
entre +5 um (+1 px). ugEM est donc plus sensible a G a la fin de la fissuration
qu’au début. De plus, une augmentation de G, freine 'ouverture des adhérents

car la sensibilité est positive sur ROlyop et négative sur ROy o

L’évolution temporelle des zones de forte sensibilité a Ky (Figure 4.13) et & A7
(Figure 4.14) est similaire. Ces deux parameétres sont donc fortement couplés.
L’association de ce couplage aux bruits numériques des images fait que la
matrice [M™IC] est mal conditionnée. Ces probléemes de conditionnement, ont
probablement été a l'origine de la divergence de Af.
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Le choix de fixer A7 pour identifier Ky et G était donc pertinent car il retire
de l'identification le parametre le moins sensible. Une autre possibilité pour
résoudre les problemes de conditionnement serait d’ajouter de I'information a
'identification. Les parametres recherchés (Ki, A7 et G¢) sont extrémement
sensibles a la force [116]. Dans nos identifications, la force intervient seulement
par le biais de la résolution du modele numérique par les éléments finis. La
force dépend donc de la raideur des adhérents dont la description présente
probablement des erreurs (section 4.2.1). L’ajout d’une pénalisation par la
force mesurée expérimentalement au probléme de minimisation (Equation 4.1)

faciliterait sans doute sa convergence.

Les informations ajoutées peuvent aussi prendre la forme de points matériels.
Dans nos travaux, l'identification a seulement été réalisée sur les adhérents.
Or, les points matériels les plus sensibles & K7 et A{ sont probablement ceux
appartenant a la couche d’adhésif. L’ajout de ces points matériels dans la
minimisation pourrait améliorer le conditionnement de la matrice [A/™P1C].

Les zones de forte sensibilité a Ki (Figure 4.13) et a G (Figure 4.15) sont
similaires a I'image 392. En revanche, la sensibilité a K7 est localisée au niveau
du front de fissure a I'image 407 tandis que la sensibilité & G, est sensible sur
une zone large a droite du front de fissure. De plus, ugEM est plus sensible a
K1 qu’'a G a I'image 392 et cette tendance s’inverse a 'instant 407. Ainsi, les
zones et 'amplitude des sensibilités a ces deux parametres sont distinguables.
De ce fait, malgré le couplage entre K7 et G, et le bruit numérique, la matrice
[M™IC] est bien conditionnée, ce qui permet leur identification par I-DIC

(Tableau 4.2).

Ki [N/mm?] | G, [J/m?]
Cycle 3 11700 147
Cycle 4 11370 152
Cycle 5 11570 193

TABLEAU 4.2 — Parametres identifiés par [-DIC pour les trois cycles
étudiés.

Le Tableau 4.2 renseigne sur les K7 et les G, identifiés par I-DIC pour les trois
cycles étudiés. La variabilité faible de K7 (136 N/mm?) indique que la rigidité
a bien été identifiée pour un A7 fixé a 2um. Pour G, les valeurs obtenus
aux cycles 3 et 4 sont proches. En revanche, la valeur identifiée au cycle 5
est déraisonnablement élevée. L’étude des champs de résidu peut permettre
d’identifier les causes de cette incohérence.
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FIGURE 4.16 — Composante y de @P'C et de 7, a I'initialisation et a la

convergence de 'algorithme de Gauss-Newton pour I'image 407. L’évolu-
tion de 71 en fonction de x et la position du front de fissure sont tracées
au dessus des ROlqp. Echelle : 1 px = 5 um.

La Figure 4.16 représente la composante y de @P'C

itération et a la convergence de 'algorithme de Gauss-Newton a I'image 407.
La déformée des deux ROIs est respectivement de 150 um (30 px) et de 25 um
(5px). De plus, les zones de résidus se sont réduites durant 'identification

et de 7, pour la premiere
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avec un résidu maximal diminuant de 2.5 pm (0.5 px) & un peu plus de 1 pum
(0.2 px). Les résidus a la convergence étant strictement inférieurs a la déformée
des poutres, les parametres obtenus décrivent de maniere suffisante le compor-
tement de la couche d’adhésif au cycle 4. Cependant le résidu non nul indique
qu’une partie de la cinématique n’est pas captée par la modélisation.

7w X 300 [px] - convergence de I’algorithme de GN
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500 1000 1500 2000 2500
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FIGURE 4.17 — r, grossis par un facteur 300 a I'image 407 pour la conver-
gence de l'algorithme de Gauss-Newton. L’évolution de 71 en fonction de
x et la position du front de fissure sont tracées au dessus des ROIqp.
Echelle : 1 px = 5 um.

Dans le but d’alimenter la discussion sur 'origine du résidu non nul, 'ampli-
tude du champ 7, qui a été grossie par un facteur 300 est représentée a la Fi-
gure 4.17 pour la convergence de I’algorithme de Gauss-Newton a I’image 407.
Une fleche avec une norme de 1.5 mm (300 px) correspond & un déplacement de
5um (1px). De plus, les fleches vertes et jaunes représentent respectivement
les résidus sur ROlIop et ROl et les croix rouges indiquent la position des
centres des vortex de résidus.

La forme du champ de résidu est similaire & celui de la Figure 4.12 avec un
manque d’ouverture au niveau du front de fissure et une compensation d’une
déformation en cisaillement trop élevée dans le modele numérique. Le com-
portement mécanique autour du front de fissure est principalement controlé
par la T'SL bilinéaire de la couche d’adhésif. Cette T'SL n’a vraisemblablement
pas la finesse nécessaire pour décrire le comportement complexe de la couche
d’adhésif autour de la process zone. Une TSL exponentielle pourrait étre une
bonne alternative [147]. Dans une moindre mesure, les erreurs sur la raideur
des adhérents sont aussi une source de résidus comme lors de l'identification
du front de fissure.
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FIGURE 4.18 — Composante y de @P'C et de 7, & Dinitialisation et &
la convergence de l'algorithme de Gauss-Newton pour la derniere image
de l'identification du cycle 5. L’évolution de 71 en fonction de z et la
position du front de fissure sont tracées au dessus des ROIqp. Echelle :
1px =5 pum.

A présent, dans le but d’identifier les causes possibles au CERR équivalent
anormalement élevé au cycle 5, la composante y de 7, est représentée a la
Figure 4.18 pour la derniere image de l'identification a l'initialisation et a la
convergence de I'algorithme de Gauss-Newton. Au-dessus des champs de résidu
ont été tracés en magenta ’évolution de 77 en fonction de x et la position du
front de fissure.

La forme des champs de résidu est similaire & ceux du cycle 4 (Figure 4.16).
En revanche, 'apparence de 1’évolution de 71 est différente. Pour le cycle 4,
sa forme est conforme & celle attendue avec une zone rompue, une zone en-
dommagée, une zone élastique et une zone comprimée. La zone comprimée
assure ’équilibre statique avec la traction maintenant la cohésion de la couche
d’adhésif. Pour le cycle 5, la zone de compression est quasi inexistante. La
proximité du front de fissure avec les conditions limites imposées sur [HI| et
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[JA] (Figure 4.4) empéche probablement le développement de la process zone.
Une solution & ce probleme serait d’agrandir les ROIs vers la gauche.
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FIGURE 4.19 — Composante y de 7, a l'initialisation et a la convergence
de I'algorithme de Gauss-Newton pour la derniere image de 'identifica-
tion du cycle 5 avec les ROIs élargies. L’évolution de 71 en fonction de
x et la position du front de fissure sont tracées au dessus des ROIqp.
Echelle : 1 pxX = 5 um.

La Figure 4.19 représente la composante y de 7, a I'initialisation et a la conver-
gence de 'algorithme de Gauss-Newton pour la derniere image de 1’identifi-
cation du cycle 5 avec les ROIs élargies. La forme des champs de résidus et
de I’évolution de 71 sont similaires a ceux du cycle 4 (Figure 4.16). Les condi-
tions limites doivent donc bien étre éloignées du front de fissure pour laisser
la process zone se développer.
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Ki [N/mm?] | G. [J/m?]
Cycle 3 11700 147
Cycle 4 11370 152
Cycle 5 14388 150

TABLEAU 4.3 — Parametres identifiés par I-DIC pour les trois cycles. Les
parametres des cycles 3 et 4 ont identifiés sur les ROIs de la Figure 4.4
et ceux du cycle 5 sur les ROIs élargies (Figure 4.19)

Le Tableau 4.3 présente les mémes résultats que le Tableau 4.2 mis a part
que les parametres renseignés au cycle 5 sont ceux identifiés sur les ROIs
élargis. Durant cette identification, la sensibilité du probleme a K7 est faible et
explique la valeur anormalement élevée obtenue. En revanche, le probleme reste
sensible & G, et converge & 150 J/m?. Cette valeur a été vérifiée en réalisant
une identification avec G comme seul parametre dont le résultat vaut bien
150 J/m?2. La moyenne (&£ écart-type) du CERR équivalent durant I’essai Bs
est de 150 & 2.5 J/m?. Finalement, comme pour le cycle 4, la modélisation
décrit bien le comportement macroscopique de I’éprouvette mais manque de
finesse pour capter I'influence des phénomenes se déroulant autour du front de

fissure.
G, [J/m?] | Méthode des aires | I-DIC
Cycle 3 175 147
Cycle 4 158 152
Cycle 5 140 150

TABLEAU 4.4 — CERR équivalent obtenu par la méthode des aires et par
I'l-DIC pour les trois cycles étudiés.

Les CERRs équivalents évalués par I-DIC et par la méthode des aires décrivent
tous deux le rapport de I’énergie dissipée durant la propagation de fissure sur la
surface créée. Les résultats obtenus par ces deux méthodes peuvent donc étre
comparés. Le Tableau 4.4 renseigne sur les CERRs équivalents évalués par ces
deux méthodes. Les différences entre les deux sont respectivement de 28 J/m?,
6J/m? et 10J/m? pour les cycles 3, 4 et 5. Mis & part pour le cycle 3, les résul-
tats sont relativement proches. L’écart élevé au cycle 3 s’explique par le non
respect de I’hypothese qui dit que ’énergie dissipée autrement que par fissura-
tion est négligeable. En effet, un déplacement résiduel important est observé
durant la décharge de la courbe (P—gq) du cycle 3 (Figure 4.7). Ce déplace-
ment résiduel est probablement 1ié a la fermeture des micro-porosités dans la
process zone ; le frottement entre les levres des fissures ; ou encore les possibles
particules ou la rugosité empéchant le retour a I’état initial. Une grande partie
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de I'énergie totale dissipée est donc due a ce déplacement résiduel. Dans la
méthode des aires, cette énergie totale est directement utilisée pour évaluer le
CERR équivalent. Ainsi, ’adhérence est surestimée. En revanche, ces énergies
parasites ne sont pas captées par 'I-DIC étant donné que l'identification est
réalisée sur les images ou la fissure se propage. Cette méthode est donc plus
fiable pour identifier le CERR équivalent d’une couche d’adhésif.

4.3 Bilan et perspectives

Dans cette étude, une démarche a été proposée pour calibrer une TSL bili-
néaire décrivant le comportement des couches d’adhésif dentaires par I-DIC.
La calibration a été réalisée sur 'un des essais MMMB ot la sollicitation est
en mode-mixte I/II et pour ’ensemble de ses cycles avec une propagation de
fissure stable et une déformée suffisamment importante, pour que les champs
de déplacement soient sensibles aux parametres recherchés. Les résultats expé-
rimentaux ayant montré que l'influence du ratio de mixité I/II sur ’adhérence
est négligeable, les parametres définissant la TSL étudiée sont : la rigidité en
mode I K7, la séparation limite en mode I A7 et le taux de restitution d’énergie
critique équivalent G..

Avant d’identifier ces parameétres, la longueur initiale de fissure ag a été iden-
tifiée par I-DIC  pour chaque cycle. Ensuite, les parametres
{K1, A7, G} ont été recherchés sur les images prises durant la propagation de
fissure. L’I-DIC a ainsi été réalisée aux moments ot les champs de déplacement
étaient les plus sensibles aux parametres recherchés tout en minimisant la cap-
tation des énergies dissipées autrement que par propagation de fissure. Les G
obtenus présentent une dispersion inférieure & ceux estimés par la méthode
des aires (chapitre 3). Deux conclusions peuvent étre tirées de ces résultats.
La premiere conclusion est que, pour l'essai étudié, 'I-DIC est une méthode
plus fiable que la méthode des aires pour estimer le CERR équivalent. La
seconde conclusion est que la dispersion observée au chapitre 3 provient du
non respect partiel des hypotheses nécessaires a I'application de la méthode
des aires. La généralisation de cette méthode a ’ensemble des essais MMMB
réalisés permettrait de quantifier la part de la dispersion dont ’origine est la
sensibilité de I'adhérence aux protocoles de collage.

La TSL calibrée améliorera la description du comportement mécanique de la
couche d’adhésif dans les modeles numériques visant a simuler la mécanique
de 'assemblage dentaire prothétique. En effet, les simulations numériques se-
raient alors capables de prédire de maniere réaliste la fissuration d’une couche
d’adhésif au sein d’'une RDI soumise a un chargement statique. En revanche,
étant donné les difficultés d’identification des parametres K1 et A7, la des-
cription du comportement mécanique en front de fissure est insuffisante pour
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prédire de maniere fiable ’amorgage de la fissure. Une solution possible a ce
probléme serait de calibrer une TSL plus sophistiquée (comme une TSL expo-
nentielle) décrivant de maniere fine 'endommagement en front de fissure.
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Conclusion

Les Restaurations Dentaires Indirectes (RDIs) sont des restaurations courantes
et relativement peu invasives. Le nombre d’échecs de ces restaurations reste
élevé malgré les progres réalisés sur les matériaux et les protocoles de collage
[1]. Ce qui ameéne les praticiens & pratiquer des soins de plus en plus invasifs.
L’amélioration de la durée de vie des RDIs représente donc un enjeu sociétal
important.

Bien que les sollicitations mécaniques soient une des principales causes d’échecs
des restaurations [30, 81, 82], aucun dimensionnement mécanique n’est, a ce
jour, réalisé durant la phase de conception des protheses. Partant de ce constat,
Shindo et al. ont montré qu'une modélisation mécanique, permettant d’optimi-
ser les assemblages prothétiques, pouvait étre insérée dans la chaine numérique
de la conception prothétique [5, 6]. L’une des limitations de la modélisation
proposée est la prise en compte du comportement mécanique de la couche
d’adhésif qui est une partie sensible de I’assemblage souvent sujette a des rup-
tures. En effet, cette couche est toujours considérée parfaite alors que ’exis-
tence de défauts en son sein a été montrée dans de nombreux travaux [30, 83,

|. Ainsi, pour améliorer la fiabilité des optimisations mécaniques de RDIs,
il est primordial que la modélisation de cette couche prenne en compte les dé-
fauts ou leur influence sur le comportement mécanique. Le but de mes travaux
de these a été d’améliorer les connaissances sur les défauts et le comportement
mécanique de la couche d’adhésif.

La premiere partie de mes travaux (présentée au chapitre 2) a été consacrée
a ’étude géométrique de la couche d’adhésif et de ses défauts. Un protocole
expérimental a été développé pour visualiser et caractériser la structure in-
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terne d’assemblages dentaires modeles par microtomographie aux rayons X.
Le volume, la répartition et la forme des défauts ont été analysés a partir des
images 3D reconstruites a ’aide d’une méthode de segmentation adaptée au
probleme. Un protocole a été proposé pour classer les défauts en deux caté-
gories : les défauts encapsulés se trouvant au sein du volume de colle et des
défauts aux interfaces possédant au moins une surface contigué avec l’environ-
nement extérieur ou un adhérent. Les défauts encapsulés proviennent proba-
blement de ’encapsulement d’air durant la polymérisation. Pour les défauts
aux interfaces, leurs origines sont vraisemblablement I’encapsulement d’air, la
contraction volumique et la mouillabilité des adhérents. La localisation aux
interfaces et la forme elliptique des défauts aux interfaces font qu’ils peuvent
menacer 'intégrité des RDIs. Une partie des défauts encapsulés avaient, quant
a eux, une forme elliptique pouvant induire des concentrations de contraintes
élevées. La prise en compte des défauts ou de leur impact sur le comportement
mécanique des couches d’adhésif dans les modélisations numériques de RDIs
est donc primordiale.

La deuxiéme partie de mes travaux (présentée au chapitre 3) a ainsi été consa-
crée a ’étude du comportement mécanique d’une couche d’adhésif avec le
dispositif original Miniature Mized Mode Bending (MMMB) sous trois ratios
de mixité I/II différents. Un protocole a été mis en place pour réaliser des
éprouvettes pré-fissurées type double cantilever beam avec une couche d’adhé-
sif contenant des défauts. L’adhérence de I'interface faible de la couche étudiée
a été estimée avec la méthode des aires et la mesure de ’accroissement de la
fissure nécessaire pour appliquer cette méthode a été réalisée par corrélation
d’images numériques. L’interface faible de cette couche d’adhésif est I'interface
colle / prothese. L’influence du ratio de mixité I/II sur adhérence de cette
interface est masquée par la dispersion des résultats. Ainsi, une caractérisa-
tion en mode I du comportement mécanique de la couche d’adhésif en mode
I suffirait en premiére approximation. Ce constat confirme les résultats des
essais Brazil-nut-sandwich [123, , 124] réalisés sur d’autres couches d’adhé-
sif et indique que les modélisations du comportement des couches d’adhésif
n’ont pas besoin de considérer, dans un premier temps, 'influence du ratio de
mixité I/II. De plus, analyse des incertitudes a montré que la fidélité de la
méthode était assurée lorsque la propagation de fissure était suffisante en re-
gard de son incertitude. Ainsi, la dispersion du CERR équivalent provient des
mécanismes autres que la fissuration dissipant de 1’énergie (dites «parasite»)
et de la sensibilité de 'adhérence aux protocoles de collage.

Finalement, la troisiéme partie de mes travaux (présentée au chapitre 4) a
été consacrée a la calibration d’une loi homogénéisée type TSL bilinéaire pour
décrire le comportement mécanique de la couche d’adhésif étudiée. Les para-
metres de cette loi sont la rigidité K7, la séparation critique A7 et le CERR
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équivalent G.. Ils ont été identifiés par corrélation d’images numériques inté-
grée depuis un essai MMMB. L’identification ayant été réalisée sur les images
prises durant la propagation de fissure, la captation des énergies parasites y
est faible. Le G évalué par I-DIC présente donc une dispersion inférieure a
celui estimé par la méthode des aires. En revanche, l'identification des para-
metres décrivant l'initialisation de 'endommagement (K7 et A7) est délicate.
Ainsi, la TSL calibrée décrit bien la propagation de fissure mais pas son ini-
tialisation. L’utilisation de cette loi d’endommagement dans les modélisations
numériques — comme ’outil d’optimisation géométrique développée par K.
Shindo — permettra d’améliorer leur représentativité pour la configuration de
RDIs étudiées.

Les travaux réalisés dans cette these ont été mis en place pour un seul couple
colle / biomatériaux dentaires. Une perspective directe de ce travail est de gé-
néraliser cette étude a d’autres configurations dans le but d’avoir une meilleure
compréhension des différents matériaux présents sur le marché des biomaté-
riaux dentaires et a terme une optimisation de leur utilisation. En effet, le
protocole de caractérisation des défauts du chapitre 2 pourra servir a identi-
fier les matériaux et les protocoles de collage minimisant la présence de dé-
fauts. Les travaux des chapitres 3 et 4 présentent des méthodes pour estimer le
CERR équivalent durant un essai avec propagation de fissure stable. L’adhé-
rence évaluée pourra étre utilisée pour comparer différentes configurations de
RDIs.

Maintenant que les outils pour caractériser la couche d’adhésif ont été dé-
veloppés, il sera essentiel de travailler sur les autres aspects influant sur la
durabilité des RDIs. Voici une liste non exhaustive de facteurs qui pourraient
étre considérés dans la modélisation numérique patient spécifique : le charge-
ment complexe durant la mastication, le comportement en fatigue des RDIs, les
sollicitations thermiques, les sollicitations chimiques, les sollicitations bactério-
logiques, le comportement des ligaments présents entre la préparation dentaire
et la machoire, etc. Cependant, 'impact de chaque facteur sur la durabilité
n’est pas équivalent. Certains sont plus critiques que d’autres. Il me semble
que le point prioritaire est la prise en compte du comportement en fatigue qui
permettrait de modéliser 'endommagement lié a la mastication.
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