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Avant-propos

Figure 1 � Les fronts de �ssure déformés par des régions de forte énergie de fracture.Comment un matériau se casse, se décolle, se �ssure, se fragmente, se déchire,se craquelle ou s'écaille ? Ces problèmes tombent dans l'escarcelle de la mécaniquede la rupture au sens large. Cette science, relativement jeune, a connu un essorconsidérable après la seconde Guerre Mondiale, essentiellement tiré par des enjeuxéconomiques. Un livre entier ne su�rait pas à retracer le cheminement des idéesmais deux avancées particulièrement importantes méritent d'être soulignées.La première concerne l'hypothèse de séparation d'échelle introduite par Irwin audébut des années 50 qui permet d'isoler une région de fracturation où dominent deslois de comportement complexes (élasticité non-linéaire, e�ets visco-plastiques,...)du reste du matériau, au comportement linéaire élastique. La �ssure s'identi�e àune singularité du champ élastique qui est régularisée par l'existence de cette zonede fracturation. Il devient alors possible de considérer la �ssure comme un objet ensoi auquel sont associées des propriétés physiques.Le second résultat, dû à Gao et al., concerne justement la mise en évidence d'uneélasticité non-locale du front de �ssure. Si, pour quelque raison que se soit, le frontde �ssure se trouve accroché par un défaut, la déformation induite concerne, non passeulement une zone de la taille du défaut, mais en réalité le front tout entier. A l'ordre1



AVANT-PROPOSlinéaire en la perturbation, ce comportement est exactement celui du ménisque d'unliquide mouillant partiellement le substrat sur lequel il se trouve.Ce résultat a ouvert la voie à l'étude des déformations du front de �ssure par deshétérogénéités. Il est connu depuis longtemps que la présence de cavités, d'inclusionsou d'inhomogénéités chimiques contrôle la resistance du matériau. D'un point devue expérimental, ce n'est que très récemment que les problèmes de fracture sontétudiés du point de vue de l'in�uence des hétérogénéités sur la morphologie et ladynamique du front. L'objet de cette thèse est de proposer une caractérisation deslois de comportement de la �ssure dans un matériau présentant des hétérogénéitéssimples ou plus complexes.Après avoir introduit, dans le chapitre 1, les éléments théoriques liés à la méca-nique de la rupture et la propagation d'un front de �ssure dans un milieu hétérogène,nous décrivons en détail, dans le chapitre 2, le dispositif expérimental que nousavons monté au laboratoire ainsi que le protocole de fabrication des échantillons.Ces échantillons sont réalisés par la mise en contact d'une lame de verre et d'unélastomère de silicone, le poly(diméthyl)siloxane ou PDMS. A l'aide des techniquesde lithographie optique, la lame de verre peut être texturée chimiquement en la re-couvrant d'une couche nanométrique de chrome présentant des motifs de verre. Leshétérogénéités sont donc introduites dans l'échantillon par une modulation spatialede l'énergie de fracture de l'interface. Les matériaux ont, en outre, été choisis pourleur tansparence a�n de visualiser la �ssure, astreinte à se déplacer dans l'interface(Fig. 1).Le chapitre 3 présente une caractérisation des propriétés physico-chimiques duverre et du chrome vis-à-vis des chaînes de l'élastomère. Les énergies de fracture ontpu être mesurées et une équation du mouvement de la �ssure dans une interfacehomogène est proposée. La technique mise au point permet une maîtrise inédite dela taille, de la distribution spatiale et de l'énergie de fracture des hétérogénéités.Le chapitre 4 propose une étude de la modi�cation de la forme et de la dyna-mique du front induite par un défaut unique imprimé sur le substrat. Les résultatssont comparés avec un modèle faisant intervenir l'élasticité de front de Gao et al.et les e�ets de déformation non linéaire sont discutés. En particulier, l'étude de la�lamentation du front au contact d'un défaut est présentée. Dans le chapitre 5,nous présentons une description statistique du front lorsqu'il se propage dans uneinterface où un grand nombre de motifs de verre ont été répartis aléatoirement. Nousnous sommes intéressés, d'une part, aux �uctuations locales de la position du fronten fonction du temps et, d'autre part, à la rugosité du front.Dans l'annexe A est reproduit une étude que nous avons réalisée sur la propa-gation quasi-statique d'une �ssure à l'interface d'un �lm plastique et d'un substratde verre [24]. L'adhésion est assurée par une couche liquide présente entre les deuxmatériaux. La géométrie axisymétrique imposée par le mode de chargement conduità une instabilité du front qui a été étudiée en détail.
2 AVANT-PROPOS



Chapitre 1Adhésion et rupture des solides

(a) A. A. Gri�th (b) G. R. IrwinNous analysons, dans un premier temps, le problème de l'adhésion et la rupturedes solides par des arguments d'échelle, ce qui permettra de capter l'essentiel dela physique de manière relativement simple. Nous proposerons, ensuite, une versionplus rigoureuse. De manière générale, un problème de rupture peut se décomposeren un problème d'élasticité linéaire et un problème de critère de propagation. Ladeuxième partie s'intéresse donc au problème d'élasticité et introduit des conceptsimportants comme le taux de restitution de l'énergie et le facteur d'intensité descontraintes. La troisième partie traite le problème des critères de propagation et desmécanismes de dissipation en pointe de �ssure. La dernière partie s'intéresse à laforme du front lorsqu'il se propage dans un matériau hétérogène. Nous présenteronsdans un premier temps la déformation du front en présence d'une unique hétérogé-néité, et, dans un second temps, nous exposerons le concept d'invariance d'échelleassocié à la propagation d'un front en présence d'un grand nombre d'hétérogénéités.3



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.1 � Potentiel d'interaction entre deux particules, atomes, molécules, col-loïdes. Deux échelles apparaissent : la longueur de la liaison a0 et l'énergie de liaison
U0.1 Cohésion de la matièreL'un des enjeux fondamentaux de la mécanique de la rupture est d'établir unlien entre les caractéristiques microscopiques du matériau et son comportement ma-croscopique en terme de résistance à la rupture.1.1 Attraction universelleL'immense majorité des composés chimiques se trouvent dans un état condensé,liquide ou solide, dès lors qu'une température su�samment basse est atteinte. Al'échelle microscopique, cela traduit la tendance des particules 1 à exercer entre ellesune interaction attractive. L'existence d'un état condensé repose sur une forme "uni-verselle" de l'énergie d'interaction entre particules : une répulsion intense à courtéeportée, une attraction à moyenne distance, et en�n une interaction nulle à l'in�ni(Fig. 1.1). L'échelle de longueur a0 et d'énergie U0 caractérise ce potentiel. Il estpossible d'exprimer simplement des grandeurs macroscopiques comme le moduled'Young, noté E, à partir des deux échelles précédentes. Le développement limitéde l'énergie U au voisinage du minimum s'écrit :

U(a) ≈ U0 +
1

2

(
d2U

da2

)

a0

∆a2 (1.1)En réarrangeant les termes, on obtient une expression de la densité d'énergie dumatériau lorsque les atomes se sont écartés de leur position d'équilibre :
U(a)− U0

a30
≈ 1

2a0

(
d2U

da2

)

a0

(
∆a

a0

)2 (1.2)1. Le terme de particules désigne de manière générique un atome, une molécule, un colloïde.4 1. COHÉSION DE LA MATIÈRE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESMatériaux E (GPa) Γ (J.m−2) KIc (MPa√m)Acier 200 - -Aluminium 7075-T6 72 7800 25Verre borosilicate 70 9 0.8Epoxy 2-3 200 0.4PMMA 2 - -Elastomère de silicone 0.002 - -Table 1.1 � Module d'Young E et énergie de fracture Γ de quelques matériaux.Au niveau macroscopique, l'expression 1.2 s'identi�e à la densité d'énergie élastique
1
2
Eε2 où ε = ∆a/a0 étant l'allongement relatif du matériau. On en déduit la relationentre la courbure du puits (d2U

da2

)
a0

et le module d'Young E :
E ≈ 1

a0

(
d2U

da2

)

a0

(1.3)En ordre de grandeur, le module d'Young s'écrit comme une densité d'énergie volu-mique :
E ∼ U0

a30L'énergie de liaison des solides peut être estimée à partir de l'énergie de vaporisation
Uvap (en J.m−3). Pour un solide covalent, Uvap est de l'ordre de 100kJ.mol−1 soit10−10J.m−3, la longueur de liaison est de l'ordre de a0 ∼ 10−10m, on obtient alors
E ∼ 10GPa en bon accord avec les valeurs tabulées. Le GPa se révèle être une bonneunité de mesure de la rigidité des solides covalents ou ioniques, par contre, pour lesélastomères, comme le caoutchouc, l'élasticité est d'origine entropique et le MPa estune unité plus appropriée (Fig. 1.1).1.2 Energie de surfaceLa cohésion de la matière se manifeste aussi par l'existence d'une énergie desurface, notée γ. Elle est dé�nie pour un liquide ou un solide, en contact avec unephase gazeuse, par rapport au travail γdA nécessaire pour créer réversiblement, àtempérature constante, une surface élémentaire dA. Elle s'exprime en J.m−2. Cettedé�nition garantit que l'énergie de surface est une propriété intrinsèque du matériauet que nous pouvons l'estimer à partir de grandeurs microscopiques.Pour un liquide à température T , l'énergie d'interaction par molécule est del'ordre de kBT où kB est la constante de Boltzmann. Les molécules en surface sont eninteraction avec moitié moins de voisines si bien qu'elles ont un surcoût énergétiqued'environ 1

2
kBT . L'énergie de surface γ peut donc être estimée comme le rapportentre le surcoût énergétique et la surface a20 occupée par une molécule :

γ ≈ 1

2

kBT

a20
(1.4)1. COHÉSION DE LA MATIÈRE 5



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESEn prenant a = 0.2nm et kBT = 3.10−21J à T = 300K, on trouve γ ≈ 0.1J.m−2 cequi correspond à une légère surestimation par rapport aux valeurs expérimentalesqui sont plutôt de l'ordre de 0.01J.m−2. L'énergie de surface des solides peut êtreestimée à partir de l'énergie de vaporisation Uvap :
γ ≈ Uvapa0 (1.5)En prenant une longueur de liaison a0 = 10−10m, on trouve alors des énergies desurface de quelques J.m−2. Cette ordre de grandeur est en bon accord avec lesdonnées expérimentales. L'une des premières déterminations d'énergie de surfacede solide remonte à l'expérience de clivage du mica réalisée par Obreimo� [103]. Ilmesure une énergie de surface de 1.5J.m−2.A partir des énergies surfaces, on dé�nit l'énergie de fracture ΓA d'un matériauA comme :
ΓA = 2γA (1.6)où γA est l'énergie de surface du matériau A. S'il s'agit d'un bimatériau c'est-à-dired'un solide composé de deux matériaux en contact l'un avec l'autre, l'énergie defracture ΓA,B d'une interface entre un matériau A et un matériau B s'écrit :

ΓA,B = γA + γB (1.7)où γA (resp. γB ) est l'énergie de surface du matériau A (resp. B). Il est intéressantde noter les lois d'échelles suivantes liant énergie de fracture Γ, module d'Young E,énergie de liaison U0 et longueur de liaison a0 :
Γ ∼ a0E ∼ U0

a20Ces lois d'échelle sont raisonnables lorsque l'on traite de la rupture de matériaucomme le verre mais elles sont clairement inadaptées pour la rupture des métaux où
Ea0 � Γ (voir tab. 1.1).1.3 De l'élasticité linéaire à la ruptureL'expérience couramment employée pour déterminer les propriétés mécaniquesd'un matériau est le test en traction. Un échantillon est maintenu par deux morsmobiles dont on mesure le déplacement relatif en fonction de la traction. La courbetypique de charge d'un métal est présentée dans la Fig. 1.2 où le chargement lointain
σ∞ (en N.m−2) est tracé en fonction de l'allongement relatif ∆L/L. A faible défor-mation, le matériau a une réponse linéaire élastique qui est quanti�ée par le moduled'Young. A plus forte déformation, la loi de comportement devient plus complexeà mesure que les atomes explorent les parties non-quadratiques du potentiel d'in-teraction (voir Fig. 1.1). Mais le régime qui nous intéresse désormais est celui quiconduit à la rupture. Nous distinguons trois classes de rupture :6 1. COHÉSION DE LA MATIÈRE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.2 � Test en traction d'une éprouvette de longueur L soumise à un char-gement σ∞.Rupture fragile Certains matériaux rompent lorsqu'ils sont dans le régime élas-tique linéaire, entre O et A sur la Fig. 1.2 . Cette rupture est quali�ée de fragileet s'observe généralement pour les verres et les céramiques, plutôt à basse tempéra-ture, pour des �ssures se propageant rapidement. Le travail de fracture correspondessentiellement au travail nécessaire pour créer deux interfaces, il est de ce fait di-rectement relié à l'énergie de surface du matériau. On obtient des énergies de l'ordrede quelques J.m−2.Rupture ductile Lorsque le matériau rompt après s'être déformé plastiquement,la rupture est quali�ée de ductile et s'observe par exemple pour les métaux, lespolymères, plutôt à haute température, pour des �ssures lentes. La contributiondes déformations plastiques au travail de fracture domine les énergies de surface.On peut obtenir des énergies de fracturation de l'ordre de 10 à plus de 1000J.m−2.D'un point de vue pratique, les matériaux dissipant beaucoup d'énergie, commeles métaux ou les élastomères, sont très prisés dans l'industrie et leurs propriétésmécaniques sont sans cesse optimisées à cet e�et.Rupture par fatigue Le terme de fatigue regroupe un certain nombre de modesde rupture qui ont en commun des vitesses de propagation de �ssure très lentes, dequelques µm.s−1 à quelques 0.1nm.s−1. Un mode très connu est celui qui consisteà rompre un matériau par application d'un chargement périodique, c'est de cettemanière qu'on peut casser un �l de fer beaucoup plus facilement qu'en exerçant unesimple traction. Les surfaces ainsi fracturées présentent des stries caractéristiques(Fig. 1.3(c)). Un autre mécanisme est la corrosion sous contrainte qui intervientlorsqu'un matériau sous chargement constant est soumis à des processus chimiques.L'humidité de l'air est par exemple connue pour diminuer le seuil de rupture de ma-tériau comme le verre. En�n, il peut arriver qu'un matériau soumis à un chargementconstant �ue au niveau de la pointe de �ssure. Ce phénomène, lié à des réarrange-1. COHÉSION DE LA MATIÈRE 7



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

(a)

(b)
(c)Figure 1.3 � a) Surface en acier après rupture par impact à une température de

−190°C. La présence de surfaces facétées est la signature d'une rupture fragile. b)Surface en acier après rupture par impact à température ambiante. La présence demultiples cavités est la signature d'une rupture ductile par initiation et coalescencede microcavités. c) Surface d'un alliage d'aluminium après rupture par fatigue. Leslignes visibles à plus grand grossissement sur l'image de droite sont appelées desstriations de fatigue. Elles sont causées dans ce cas par un chargement oscillant, unestrie correspond à l'avancée de la �ssure pendant une période (d'après [142]).
8 1. COHÉSION DE LA MATIÈRE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESments plastiques, peut être responsable, soit, d'un arrêt de la propagation, soit, aucontraire, d'une propagation lente [135].Quelque soit le type de rupture, on peut toujours dé�nir une contrainte de rup-ture comme étant la contrainte maximale que l'échantillon peut supporter avant decasser :
σr = max(σ(ε)) (1.8)A l'aide d'un bilan d'énergie, nous allons établir un premier critère de rupture.Comme précédemment, notre raisonnement sera basé sur l'existence d'une échellede longueur a0 et d'une échelle d'énergie U0. On considère, pour simpli�er, un cristalparfait avec des plans atomiques séparés d'une distance a0. Tout au long du test detraction et jusqu'à sa rupture, l'échantillon suit un comportement élastique linéairerégit par la loi de Hooke, sa densité d'énergie élastique est donc donnée par :

uE =
1

2

σ2

E
(1.9)où uE est la densité d'énergie élastique en J.m−3 et σ la contrainte. Le matériause fracture lorsque l'énergie élastique emmagasinée en volume est su�sante pourfracturer les L/a0 plans cristallins du solide. En ordre de grandeur, cela se traduitpar :

σ2
r

E
LS ∼ Γ

L

a0
S (1.10)où σr est la contrainte théorique de rupture, Γ l'énergie de fracture, S la surfacedes plans cristallins. On trouve alors une expression de la contrainte théorique derupture [39, 105] :

σth
r =

√
ΓE

a0
(1.11)où Γ est l'énergie de fracture, E le module d'Young, a0 la distance entre plans ato-miques. A l'aide d'arguments un peu plus sophistiqués, Orowan [105] propose lamême estimation de σth

r . Pour gagner en généralité, nous n'avons pas utilisé l'argu-ment d'échelle précédent : Γ ∼ a0E qui n'est valable que pour la rupture fragile.On est alors tenté de proposer le critère de propagation de �ssure suivant :
σ∞ > σth

r (1.12)En prenant l'exemple du verre, on peut directement écrire en ordre de grandeur :
σth
r (verre) ≈ E ≈ 1010J.m−3. Ce critère marche relativement bien pour des ma-tériaux très particuliers comme des �bres de verre très �nes ou des monocristaux.Mais dans la grande majorité des cas, les contraintes de rupture mesurées expéri-mentalement sont constamment plus faibles que les estimations théoriques : 10−2σth

rou moins pour les verres, 10−1σth
r pour les métaux. Gri�th [50] trouva l'originie dudésaccord : les micro�ssures présentes dans le matériau in�uent dramatiquement sursa résistance en focalisant le champ de contraintes. Nous allons modi�er les argu-ments précédents en ajoutant une échelle de longueur supplémentaire : la taille ld'une micro�ssure.1. COHÉSION DE LA MATIÈRE 9



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.4 � A gauche, plaque élastique percée par un trou elliptique. A droite,la même plaque sous un chargement lointain σ∞. Les points rouges désignent lesendroits où le champ de contrainte est maximal.2 Les fondements de la mécanique linéaire de larupture2.1 La théorie en brefCe qu'il y a d'erronné dans le critère proposé précédemment, ce n'est pas l'éva-luation de la contrainte de rupture théorique mais l'hypothèse que l'intensité descontraintes est homogène dans le matériau. Nous allons voir que les micro�ssuresfocalisent les contraintes et donc l'énergie élastique si bien que les seuils de rup-ture sont atteints bien plus tôt. Plusieurs travaux ont portés sur la modi�cation duchamp de contrainte dans un matériau par la présence d'une cavité. En particu-lier, Inglis [59] considère une plaque mince traversée par une cavité elliptique (dedemi-axes l > b) supposée petite devant la taille de la plaque (Fig. 1.4). Lorsque laplaque est soumise à un chargement uniaxial à l'in�ni, il montre alors que la densitéd'énergie élastique n'est pas uniformément répartie mais qu'elle se trouve concentréeaux extrêmités du grand axe de l'ellipse (points rouges de la �gure 1.4). Il calcule lacontrainte normale dans l'axe de la �ssure :
σyy = σ∞

1√(
x
l

)2 − 1
(1.13)On aimerait pouvoir dire que la �ssure se propage lorsque la contrainte dépasse unseuil. Seulement la contrainte diverge en x = l, cela conduirait à dire que toute �ssureest instable ce qui est en contradiction avec l'expérience. En réalité, au voisinage dela pointe de la �ssure, l'élasticité linéaire n'est plus valide : des lois de comportementplus complexes (élasticité non linéaire, déformations visco-plastiques, ...) régularisentla singularité. Dans le cas d'une rupture fragile idéale, on pose généralement que lataille de la zone de dissipation est de l'ordre de grandeur de la distance interatomique10 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES[76]. Nous pouvons ainsi estimer la contrainte maximale en tête de �ssure en faisantun développement de l'expression 1.13 autour de x = l + a0 :
σmax = σ∞

√
l

2a0
(1.14)En écrivant que la �ssure se propage dès que σmax > σth

r , nous avons un nouveaucritère de rupture :
σ∞ >

√
2ΓE

l
(1.15)Par rapport au premier critère énoncé dans la partie précédente, nous avons for-mellement remplacé la distance interatomique a0 par la longueur de la �ssure l. Leseuil de rupture est donc clairement abaissé. De plus, ce critère rend compte du faitque les grandes �ssures sont plus dangereuses pour l'intégrité d'un matériau que lespetites.En posant K = σ∞

√
l, Kc = 2

√
EΓ et G = 1

2E
σ2
∞l = 1

2
K2

E
, nous pouvonsreformuler l'inégalité 1.15 pour obtenir le critère de propagation de Gri�th :

G > Γ (1.16)où G, appelé le taux de restitution de l'énergie, sera dé�ni rigoureusement par lasuite. Un autre critère de propagation est dû à Irwin :
K > Kc (1.17)où K est appelé facteur d'intensité des contraintes (FIC) et Kc la ténacité du maté-riau. Le tableau 1.1 donne quelques valeurs caractéristiques de FIC et d'énergie derupture.Les deux parties suivantes établissent le cadre théorique conduisant aux résultatsque nous avons obtenus par des arguments d'échelle.2.2 Flux d'énergie élastique vers la �ssure2.2.1 Modes de rupture.On distingue usuellement trois modes de rupture dé�nis à partir des symétriesdu champ élastique en pointe de �ssure (Fig. 1.5). Le mode I ou mode d'ouverturecorrespond à la séparation des lèvres de la �ssure sous l'action d'une contraintede traction. Le mode II ou mode de glissement (ou de cisaillement) correspond àun cisaillement des lèvres perpendiculairement à la �ssure. Le mode III ou modede déchirement (ou mode de cisaillement hors du plan de la �ssure) correspondà un cisaillement des lèvres parallèlement à la �ssure. Ces modes de rupture nesont dé�nis que localement au niveau de la pointe de la �ssure. A l'exception decon�gurations très simples pour des matériaux homogènes isotropes, les symétriesdu champ de déplacement ne se déduisent pas aisément du mode de chargementlointain. Nous verrons que le chargement en ouverture d'une �ssure à l'interfacede deux matériaux di�érents produit du cisaillement. De même, lorsqu'un front de2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 11



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES
Mode I Mode II Mode III

Figure 1.5 � Modes de rupture�ssure se propageant dans un matériau hétérogène présente de fortes �uctuations, lesmodes II et III peuvent apparaitre. Par la suite, si aucune précision n'est apportée,le mode de rupture sera le mode I pur.2.2.2 Taux de restitution de l'énergie GGri�th aborde le problème de rupture par une méthode énergétique mais sathéorie de Gri�th peut être dérivée rigoureusement à partir des principes de lathermodynamique [76, 89, 116]. On considère un matériau élastique présentant une�ssure de longueur l et d'aireA et soumis à un chargement lointain. La seule inconnuedu problème est la position d'équilibre de la �ssure, elle est dé�nie comme la positionqui minimise l'énergie totale du système. Ecrivons l'énergie totale U en ne gardantque les termes qui dépendent de la position de la �ssure.
U = UE + UP + US = UM + US (1.18)où UM est l'énergie mécanique, UE est l'énergie potentielle élastique, UP l'énergiepotentielle de la charge appliquée et US l'énergie potentielle de surface.Supposons que la �ssure se déplace et balaie une surface dA, la variation d'énergietotale associée s'écrit :

dU =

(
∂UM

∂A
+

∂US

∂A

)
dA (1.19)Irwin introduit le concept de taux de restitution de l'énergie [61, 62], noté G, égaleà la variation d'énergie mécanique par unité de surface nouvellement créée :

G = −
(
∂UM

∂A

)

P

= −
(
∂UE

∂A
+

∂UP

∂A

)

P

= −
(
∂UE

∂A

)

δ

(1.20)Les indices spéci�ent les conditions aux limites à l'in�ni : chargement imposé (P )ou déplacement imposé (δ). En dé�nissant l'énergie de fracture Γ :
Γ =

∂US

∂A
(1.21)12 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESon peut alors réécrire la variation de l'énergie totale de manière plus condensée :
dU = −(G− Γ)dA (1.22)Il sera utile par la suite d'introduire le concept de force d'extension de la �ssure

G [116] égale à la variation d'énergie totale par unité de surface nouvellement créée :
dU = −GdA (1.23)Nous allons maintenant donner deux exemples de calculs de G.

(a) Test à chargement lointain σ∞ imposé. A gauche, énergie totaledu système ∆U en fonction de la longueur de la �ssure L. La courbeprésente un maximum correspondant à une position d'équilibre in-stable pour la �ssure.
(b) Test à déplacement d imposé. A gauche, énergie totale du système
∆U en foncion de la longueur de la �ssure L. La courbe présenteun minimum correspondant à une position d'équilibre stable pour la�ssure.Figure 1.6 � Di�érents tests de rupture. a) Test en traction considéré par Gri�th[50]. b) Test de clivage considéré par Obreimo� [103].Test de traction La con�guration étudiée est présentée dans la Fig. 1.6(a)et nous allons simplement utiliser des lois d'échelle qui captent l'essentiel de laphysique. Nous allons calculer la variation d'énergie libre d'une plaque d'épaisseur

w, de surface L2 (L � w) lorsqu'une �ssure de longueur l apparaît. La présencede la �ssure permet de relaxer l'énergie mécanique dans un volume variant comme
wl2 :

∆UM ∼ −σ2
∞

E
wl2 (1.24)2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 13



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESL'énergie de surface a augmenté :
∆US ∼ Γlw (1.25)La variation d'énergie totale, représentée dans la Fig. 1.6(b) à droite, prend la formesuivante :

∆U ∼ −σ2
∞

E
l2w + Γlw (1.26)Le taux de restitution de l'énergie G vaut alors :

G = −d∆U

dA
∼ σ2

∞

E
l (1.27)et l'on retrouve l'expression de G qui a conduit au critère de Gri�th 1.16. Le calculexact donne :

G =
2πσ2

∞

E
l (1.28)Test de clivage On se place dans la con�guration de la Fig. 1.6(b). Un coinimpose une dé�ection d créant une �ssure de longueur l. L'énergie élastique estessentiellement sous forme d'énergie de courbure donc proportionnelle au carré dela coubure de la plaque C2 ∼

(
d
l2

)2 :
∆UE ∼ B

d2

l4
lw (1.29)Pour un chargement à déplacement imposé ∆UP = 0. L'énergie de surface a aug-menté :

∆US ∼ Γlw (1.30)La variation d'énergie totale, représentée dans la Fig. 1.6(b) à droite, prend alors laforme :
∆U ∼ B

d2

l3
w + Γlw (1.31)Le taux de restitution de l'énergie vaut :

G ∼ B
d2

l4
(1.32)Le résultat sera dérivé rigoureusement dans le chapitre 3. Au début de cette partie,nous avons insisté sur le fait que le comportement de la �ssure était dominé par laforme du champ élastique au voisinage de la pointe. L'objet du paragraphe suivantest de présenter plus en détail le traitement de la singularité de la contrainte.14 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.7 � Système de coordonnées locales à la pointe de la �ssure.2.2.3 Champ élastique au voisinage de la pointe de �ssureOn considère un milieu in�ni présentant une �ssure plane. Le champ élastiqueau voisinage de la pointe de �ssure est donné par le développement suivant [60,134,139, 141] :
σij =

1√
2πr

(
KI .f

I
ij(θ) +KII .f

II
ij (θ) +KIII .f

III
ij (θ)

) (1.33)et
ui =

1

2E

√
r

2π

(
KI .g

I
i (θ) +KII .g

II
i (θ) +KIII .g

III
i (θ)

) (1.34)où σi,j et ui sont respectivement les champs de contrainte et de déplacement, KI ,KIIet KIII sont les facteurs d'intensité des contraintes (FIC) associés aux trois modesde rupture et s'expriment en Pa√m. Ils sont déterminés à partir des conditionsaux limites à l'in�ni. Par contre la singularité en r−
1

2 et les fonctions fij et gi sontindépendantes des conditions aux limites. Ainsi la donnée des 3 FIC déterminententièrement le champ élastique au voisinage de la pointe. A titre d'exemple, calculonsle facteur d'intensité des contraintes en mode I pour θ = 0 à partir de l'équation1.13. Un développement autour de x = l + r, où r � l, donne :
σ =

KI√
2πr

(1.35)où KI = σ∞

√
πl. On retrouve ainsi l'expression du FIC qui a conduit à l'établisse-ment du critère d'Irwin 1.17.Fissure interfaciale On appelle �ssure interfaciale, une �ssure qui se propageà l'interface de deux matériaux. Cette situation est rencontrée dans les problèmesd'adhésion où l'on étudie le décollement d'un matériau adhérant à un substrat.On dé�nit alors un champ de contrainte complexe σ = σ + iτ où σ et τ sontrespectivement la contrainte d'ouverture et de cisaillement. Au voisinage de la pointede �ssure, le terme singulier de la contrainte complexe s'écrit [58, 78] :

σ ∼ Kr−
1

2
+iε (1.36)2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 15



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESavec i2 = −1, K = K1 + iK2 est le FIC complexe, ε est une constante caractérisantle désaccord mécanique entre les deux matériaux. Si les matériaux sont identiques,
ε = 0, K1 = KI et K2 = KII , les expressions 1.33 et 1.34 sont retrouvées. La formedu champ proposée présente deux particularités :

• l'exposant iε conduit à une oscillation du champ élastique qui devient in�ni-ment rapide à l'approche de la pointe de la �ssure. On admet généralementque ces phénomènes apparaîssent dans la zone de dissipation où les équationsde l'élasticité linéaire ne sont de toute façon plus valides
• il n'est plus possible de décomposer une rupture en trois modes indépendantsassociés à 3 FIC . Un chargement lointain en mode d'ouverture peut provoquerdu cisaillement au niveau de la pointe de �ssure. Cette situation est illustréepar la �gure 1.8. Prenons pour simpli�er le cas d'une �ssure en mode d'ou-verture (Fig. 1.8, à droite), l'importance du mode de cisaillement peut êtrequanti�ée en calculant le taux de mode mixte Ψ = tan−1

(
K2

K1

). Ψ est d'autantplus grand et le cisaillement important que les matériaux ont des propriétésmécaniques ou des caractéristiques géométriques di�érentes.Nous avons mis en évidence deux grandeurs, le taux de restitution et le facteurd'intensité des contraintes, caractérisant le champ élastique d'un matériau �ssuré.Voyons maintenant quel lien les unis.2.2.4 Equivalence entre G et KEn 1957, Irwin calcule le travail exercé par les termes singuliers du champ élas-tique pour refermer une �ssure et montre qu'il est égal au taux de restitution del'énergie G. Cette identité se traduit par [76, 78] :
G =

1

E

(
K2

I +K2
II

)
+

1 + ν

E
K2

III (1.37)où E et ν sont respectivement le module d'Young et le coe�cient de Poisson. L'ex-pression 1.37 est très importante. Sauf dans des géométries très simples, il est engénéral di�cile de trouver l'expression du taux de restitution de l'énergie, par contreil existe des méthodes puissantes permettant de calculer directement les facteursd'intensité des contraintes. La relation entre G et K a d'abord été établie dans lecadre d'une rupture fragile mais peut être étendue au cas d'une rupture ductile dansl'hypothèse de séparation d'échelle c'est-à-dire lorsque les processus de dissipationsont con�nés dans une zone beaucoup plus petite que les dimensions du matériau.Dans le cas d'une �ssure interfaciale, on a aussi une relation entre G et les FIC,
K1 et K2. Prenons toujours le cas d'un mode d'ouverture (Fig. 1.8, à droite) [58] :

G =
1

E?

(
K2

1 +K2
2

)
=

1

E?
K2

1

(
1 + tan2Ψ

) (1.38)où E? est une quantité homogène au module d'Young prenant en compte le désaccordmécanique entre les deux matériaux.K1 etK2 sont la composante réelle et imaginairedu facteur d'intensité des contraintes complexe introduit dans la relation 1.36 et Ψle taux de mode mixte.16 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.8 � A gauche, chargement en ouverture d'un matériau homogène iso-trope conduisant à une rupture en mode I pur. Au milieu, chargement asymétriqueconduisant localement à une rupture en mode mixte : KII 6= 0. KII tend vers 0 pourles faibles ouvertures. A droite, chargement en ouverture d'un échantillon composéde deux matériaux aux propriétés mécaniques et/ou géométriques di�érentes. Cetteasymétrie conduit à une rupture en mode mixte. KII tend vers 0 lorsque les deuxmatériaux sont identiques : même module d'Young et coe�cient de Poisson et mêmeépaisseur.Dans la partie suivante, nous allons utiliser les concepts de taux de restitutionde l'énergie et de facteur d'intensité des contraintes pour établir des critères depropagation de �ssure.2.3 Critères de propagation2.3.1 Critère de Gri�thConnaissant le mode de chargement, la géométrie et les propriétés mécaniquesdu matériau, nous pouvons calculer le taux de restitution de l'énergie. Dans le casparticulier où le matériau se trouve à l'équilibre, on peut relier l'énergie élastiquestockée en volume dans le matériau avec l'énergie de fracture associée à la créationd'une interface. Il su�t d'écrire que l'équilibre correspond à un extremum de l'énergielibre, dU = 0, ce qui donne grâce à la relation 1.22 :
G = 0 ou G = Γ (1.39)l'équation 1.39 est appelée le critère d'équilibre de Gri�th. Lorsque G 6= 0, la �ssurese déplace spontanément vers une nouvelle position d'équilibre. Le sens de déplace-ment doit satisfaire la condition dU < 0 . Si G > 0 alors, d'après l'équation 1.22,

dA > 0 : la �ssure avance. Si G < 0, la �ssure recule.Pour connaître la stabilité de l'équilibre dé�nie par l'équation 1.39, il faut calculerles dérivées secondes de l'énergie libre. Le critère de stablité s'écrit alors :
−∂2U

∂A2
=

∂G

∂A
< 0 (1.40)2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 17



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESAutrement dit, la �ssure est stable si le taux de restitution de l'énergie diminue avecla propagation de la �ssure. Appliquons maintenant ces résultats sur deux exemples.Test de traction En utilisant le critère d'équilibre de Gri�th, on en déduit larelation suivante entre la position d'équilibre de la �ssure leq et l'énergie de fracture :
leq ∼

EΓ

σ∞
(1.41)En ce qui concerne la stabilité, on a ∂G

∂A
∼ 2πσ2

∞

E
> 0, l'équilibre de la �ssure estinstable et elle se propage à travers tout le matériau sitôt que la contrainte a dépasséun certain seuil. Il est alors plus judicieux de dé�nir une contrainte seuil de rupturepour une �ssure préexistente de longueur l donnée :

σc
∞ ∼

√
EΓ

l
(1.42)Test de clivage Dans le cas du test de clivage, la position d'équilibre de la �ssurepour un chargement donné s'écrit :

leq ∼
(
B

Γ

) 1

4 √
d (1.43)Analysons la stabilité de l'équilibre : ∂G

∂A
∼ −B d2

l5
< 0, ce qui signi�e que pour unedé�ection d donnée, il existe toujours une position d'équilibre stable. Cette géométriea l'avantage de permettre d'étudier la propagation quasistatique d'une �ssure et deminimiser, lorsque les vitesses sont su�samment faibles, les e�ets visco-élastiques.2.3.2 Critère d'Irwin-OrowanDans ces conditions, en s'appuyant sur le critère d'équilibre de Gri�th et de larelation entre taux de restitution de l'énergie et facteur d'intensité des contraintes,on établit le critère d'équilibre dû à Irwin :

KI = KIc (1.44)Le concept de facteur d'intensité des contraintes est essentiellement un conceptd'élasticité linéaire. Il s'en suit que la ténacité est liée à une rupture élastique etil n'est pas évident qu'elle soit une grandeur intrinsèque d'un matériau. En réalité,on peut montrer que sous l'hypothèse de séparation d'échelle, les concepts de tauxde restitution d'énergie et de facteur d'intensité des contraintes sont équivalents etce n'est que par commodité que l'on en préfère l'un à l'autre. Le critère de stabilités'écrit :
∂K

∂A
< 0 (1.45)A l'exception des verres, la théorie de Gri�th prédit des énergies de fracture deplusieurs ordres de grandeur supérieures au travail thermodynamique d'adhésion.En analysant les faciès de surfaces fracturés aux rayons X, Irwin a remarqué que le18 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.9 � Séparation d'échelle autour de la pointe de la �ssurematériau avait subit des déformations plastiques. Irwin et, de manière indépendante,Orowan, ont proposé que l'énergie de fracture était en fait la somme de deux termes,l'un est dû à la création d'une interface, l'autre aux e�ets visco-plastiques en pointede �ssure :
Γ = 2γ + 2γp (1.46)A la di�érence de γ, γp n'est pas une grandeur caractéristique du matériau, elledépend en général de la géométrie du chargement et de l'histoire des sollicitations.Très souvent, γp � γ. L'extension du critère de Gri�th-Irwin au cas de la ruptureductile nécessite quelques précautions. En e�et, il faut pouvoir utiliser la théorie del'élasticité linéaire pour calculer, G ou K, lors d'un processus où les e�ets de plasti-cité ne peuvent pas être ignorés. Irwin, constatant que les déformations plastiquesétaient très souvent localisées en pointe de �ssure, montra que la Théorie ElastiqueLinéaire de la Rupture était valide en présence de plasticité si on pouvait faire unehypothèse de séparation d'échelle. On dé�nit une zone dissipative autour de la pointede la �ssure qui s'étend sur échelle de taille rdiss, si la taille de l'échantillon L estgrande devant rdiss alors l'énergie dissipée ne correspond qu'à une petite fraction del'énergie élastique du système et il est légitime de considérer que le matériau répondessentiellement de manière linéaire élastique. On dé�nit ensuite une zone autourde la �ssure de taille rsing où la partie singulière du champ élastique constitue unebonne approximation. L'hypothèse de séparation d'échelle s'écrit alors :
rd � rsing < L (1.47)Lorsque cette hypothèse est véri�ée, le champ élastique vu par la zone de dissipationcorrespond aux termes singuliers calculés dans le cas d'un milieu in�ni. Bien queles processus de dissipation soient particuliers au matériau et à la nature de lasollicitation, le problème est considérablement simpli�é car les conditions aux limitessont celles du champ élastique singulier dont la forme est cette fois indépendante dela géométrie et du chargement.2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 19



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES2.3.3 Stabilité hors du planLe critère de Gri�th ou d'Irwin ne donne aucune information sur la direction depropagation du front. En fait, on peut interpréter le taux de restitution de l'énergie
G comme une force dont la direction est tangente à la �ssure et qui tire la ligne versl'avant si elle est plus importante que Γ [1]. Pour connaître la direction, il faut unautre critère. Il existe en réalité un nombre assez conséquent de critères prédisant lechemin emprunté par la �ssure dont on peut trouver une revue dans la référence [96].Citons, par exemple, le principe de symétrie locale pour lequel la �ssure se propagedans la direction où KII , le facteur d'intensité des contraintes en mode II, s'annule[47], le critère du maximum du taux de restitution de l'énergie pour lequel la �ssure sepropage dans la direction où G est maximale [57] ou encore le critère du maximumde la contrainte circonférentielle en extension (en anglais, maximum tensile hoopstress) [34]. Les prédictions de ces di�érents critères sont sensiblement les mêmesmais les travaux de Amestoy et al. ont montré que des di�érences interviennentpour des déplacements de �ssure de taille �nie [4]. En milieu homogène isotrope,une �ssure a donc tendance à se propager en mode I et à minimiser le cisaillementen pointe. La propagation peut quand même se produire en mode mixte lorsqu'ilexiste un plan de faiblesse comme dans le cas d'une �ssure interfaciale [58].2.3.4 Propagation quasi-statiqueOn parle de propagation quasi-statique lorsque l'on peut négliger les e�ets d'iner-tie. Reprenons l'exemple du test de clivage et supposons que la dé�exion d n'est plus�xée mais varie su�samment lentement, à la vitesse ḋ, pour que le critère de Grif-�th soit véri�é à chaque instant. En identi�ant G à Γ dans l'expression 1.32, on endéduit que la vitesse d'avancée de la �ssure v = ˙leq est proportionnelle à ḋ :

v ∼ ḋ√
d

(
B

Γ

) 1

4 (1.48)Cette proportionnalité est rarement observée en pratique : la dynamique est plussouvent gouvernée par les e�ets de retard liés à la visco-élasticité du matériau etaux réactions chimiques en tête de �ssure. Il est possible de reformuler la théorie deGri�th dans le cadre de la thermodynamique des processus irréversibles tant que la�ssure se trouve faiblement hors d'équilibre. Si on note ḣ la vitesse locale du front,le taux de production d'entropie Λ s'écrit [76, 114, 116] :
Λ =

1

T

∫
(G− 2γ) ḣds ≥ 0 (1.49)où s est la coordonnée curviligne le long du front, l'intégration porte sur toutela longueur du front de �ssure, T est la température, G le taux de restitution del'énergie, γ l'énergie de surface dans le vide. Pour une �ssure rectiligne, h(s) ≡ h, lecritère de propagation de Gri�th généralisé s'écrit alors :

(G− 2γ) ḣ ≥ 0 (1.50)20 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESL'inégalité 1.50 indique que la vitesse et la force d'extention de la �ssure G =
G− 2γ sont toujours de même signe : si G > 2γ, la vitesse est positive et la �ssureavance. Si G < 2γ, la �ssure recule et à l'équilibre G = 2γ. En généralisant ainsile critère de Gri�th, nous obtenons une équation du mouvement de la �ssure liant
v à G = G − 2γ. En utilisant des méthodes classiques de calcul, l'expression de
G peut être connue sans avoir recours à un modèle particulier. A l'inverse, il esttoujours nécessaire d'introduire des lois de comportement rhéologiques pour tenircompte de la viscoélasticité et des déformations plastique pour évaluer le terme decréation d'entropie Λ. La phénoménologie des processus dissipatifs à la pointe de la�ssure est très riche et inclue les déformations plastiques, des processus de dissipationplus complexes comme la �brillation, les craquelures, la cavitation. Cette diversitérend évidemment la dérivation d'une équation du mouvement à partir des premiersprincipes excessivement ardue. Des modèles de propagation viscoélastique ont étéproposés [7, 48, 55, 123, 124]. Ils di�èrent entre eux suivant la modélisation de ladissipation en tête de �ssure, l'utilisation d'un comportement mécanique linéaire ounon, les régimes de vitesse envisagés.Dans le domaine de l'adhésion d'élastomères sur substrats rigides, des prédictionsont pu être faites à l'aide d'arguments portant sur le comportement des chaînes depolymères en interaction avec le substrat. A l'aide d'un modèle d'extraction dechaînes, De Gennes et al. ont proposé une dependance linéaire entre la vitesse et
G. Cette prédiction n'a été que très rarement vérifée [18, 31]. Chaudhury et al. ontproposé un modèle de rupture de chaînes facilitée par activation thermique (équationd'Eyring) dans le contexte d'une adhésion chimique forte entre l'élastomère et sonsubstrat. Une dépendance logarithmique de G avec la vitesse est obtenue et véri�éesur les expériences d'adhésion qu'ils ont réalisées. Pour des adhésions plus faiblesune équation du mouvement empirique a été proposée [5, 44, 90, 132] :

G− 2γ = 2γ

(
v

v?T

)n (1.51)L'énergie dissipée par unité de surface, terme à droite de l'égalité 1.51, est suppo-sée proportionnelle au travail thermodynamique d'adhésion. Intuitivement, on com-prend qu'il ne peut pas y avoir une forte dissipation visco-plastique si l'énergie desurface est trop faible pour soutenir de fortes déformations dans le matériau [5,92].La dépendance en loi de puissance avec la vitesse, proposée par Maugis et al., a étévéri�ée sur di�érents types de matériaux dans des géométries de pelage ou JKR [90].Bien qu'aucune expression n'ait été encore proposée pour l'échelle de vitesse v?T , ellerepose sur les propriétés viscoélastiques en volume du matériau considéré. Cettevitesse possède une dépendance avec la température que l'on peut déterminer [38].D'autres mécanismes peuvent être mis en jeu pour rendre compte de la dyna-mique à basse vitesse. Des expériences anciennes de Grenet [49] et Milligan [93] ontmis en évidence un retard à la rupture pour les verres : lorsque le matériau est missous tension constante, il ne cède pas instantanément mais rompt brutalement aprèsun certain temps d'attente. Ce phénomène est appélé rupture sous-critique car larupture en traction apparaît pour un seuil Kc inférieur de 20 à 30% au seuil K̃cde rupture rapide. L'évolution de la vitesse en fonction de la tenacité est représen-tée schématiquement sur la �gure 1.10. On observe trois régimes : à l'approche du2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 21



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.10 � Vitesse de propagation v d'une �ssure interfaciale en fonction dufacteur d'intensité des contraintes K. Le matériau est viscoélastique et est soumisà un chargement constant. La tenacité du matériau est Kc, le seuil de propagationrapide est K̃c.seuil Kc, une diminution rapide de la vitesse et un arrêt complet de la �ssure pour
K = Kc, un régime intermédiaire, Kc < K < K̃c, où v varie comme une puissancede K et en�n un régime de propagation rapide de la �ssure pour K > K̃c. Plus tard,Wiederhorn [140] mis en évidence le rôle important joué par l'humidité. De manièregénérale, lorsque l'atmosphère est un facteur in�uençant la resistance du matériau,on parle de corrosion. On observe alors souvent une diminution de Kc (Tab. 1.2).Plusieurs mécanismes interviennent en pointe de �ssure incluant des réactions chi-miques, la di�usion, la dissolution et l'échange d'ions, la microplasticité. Une loiphénoménologique, indépendante des mécanismes sous-jacents, a été proposée parCharles [20] :

v = A(T )Km (1.52)où v est la vitesse moyenne du front, K le facteur d'intensité des contraintes, T latempérature, A(T ) et m sont des paramètres empiriques caractérisant le matériaupour un mode de rupture donné. La loi de Charles est compatible avec le modèle deMaugis et al., qui se réécrit en terme de vitesse en fonction du facteur d'intensitédes contraintes :
v = v?T (K

2/K2
0 − 1)1/n (1.53)Dans la limite K � K0, on retrouve la loi de Charles avec m = 2/n. L'équation1.53 a un domaine d'application plus important que la loi de Charles puisqu'elleest capable d'ajuster les données jusque dans le régime basse vitesse (Fig. 1.10). De22 2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESHumide SecMatériaux Kc Γ Kc ΓSilice 0.37 0.9 0.8 4.4Verre borosilicaté 0.25 0.45 0.76 3.9Table 1.2 � Variations de la ténacité et de l'énegie de fracture du verre en atmo-sphère sèche ou humide (d'après [88]).plus, l'in�uence de l'environnement peut aussi être pris en compte dans le cadre dela thermodynamique irréversible, en généralisant Γ. L'énergie de fracture peut êtregénéralisée en tenant compte explicitement de son environnement et des réactionschimiques ou d'adsorption pouvant avoir lieu sur la surface nouvellement créée [88,116] :
Γ = Γvide − 2∆γ (1.54)où Γvide est l'énergie de fracturation dans le vide, ∆γ est la correction apportée parla formule de Gibbs pour tenir compte de l'adsorption et des réactions chimiques.

∆γ dépend de la température, de la pression, de la concentration de l'espèce chi-mique considérée. Maugis [88] avance que les variations de d'énergie de fracture sontsu�santes pour rendre compte des diminutions de quelques dizaines de pourcentdans la rupture des verres (Tab. 1.2). Dans cette perspective, la rupture n'est passous-critique : le critère de propagation de Gri�th est toujours valide moyennantune généralisation de l'énergie de fracturation.La loi de Charles peut être mise en relation avec la loi de Paris qui gouverne lapropagation d'une �ssure sous chargement cyclique [107, 108] :
dl

dN
= C∆Km (1.55)où l est la position de la �ssure, N le nombre de cycles et ∆K est l'amplitude devariation du facteur d'intensité des contraintes dé�nie par :

∆K = Kmax −Kmin (1.56)
C et m sont des constantes empiriques. Elles dépendent de manière générale de lamicrostructure du matériau, de l'environnement et de la température. L'exposant
m varie entre 2 et 4 pour les alliages métalliques ductile et peut prendre des valeursbeaucoup plus élevées pour les solides amorphes comme les verres ou les polymères.Lorsque les mécanismes de dissipation à la pointe de la �ssure sont les mêmes pourun chargement cyclique et statique, il est possible de lier l'exposant de la loi de Parisavec celui de la loi de Charles [135].Les retards à la rupture et la propagation lente des �ssures ont été étudiés dansdes matériaux hétérogènes. Les mécanismes mis en jeu font intervenir de manièrecruciale la microsctructure du matériau. Le front de �ssure peut alors se trouver piégépar une zone de forte ténacité et s'arrêter. Il est aussi possible que la propagationsoit thermiquement activée, c'est à dire que les �uctuations thermiques sont capables2. LES FONDEMENTS DE LA MÉCANIQUE LINÉAIRE DE LA RUPTURE 23



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESde dépiéger la �ssure. La propagation est alors bien sous-critique dans le sens qu'àtempérature nulle, il n'y a pas de propagation et à température plus élevée, il y apropagation. Les e�orts expérimentaux et théoriques portent sur la prédiction dutemps d'attente avant la rupture rapide du matériau [122, 136].2.3.5 Quelques remarques sur la théorie de Gri�th-Irwin-OrowanLa théorie de Gri�th met de côté le problème de la nucléation et surtout ellen'est pas capable de prédire le chemin qui va être emprunté par une �ssure. Demême, lorsqu'il n'existe pas de défaut su�samment important pour contrôler larésistance à la rupture, une théorie statistique de la fracture est alors nécessaire [53].Weibull fut le premier à proposer une théorie quantitative de la fracture de matériauxhétérogènes en s'appuyant sur la théorie de Gri�th. L'idée est de décomposer lematériau en unités élémentaires chacune possédant sa propre résistance à la rupture.En supposant une certaine distribution de resistance à la rupture, il a proposé unedistribution des contraintes à la rupture, appelée plus tard distribution de Weibull,pouvant rendre compte de la variabilité des résultats de test de résistance [138].De manière plus générale, la résistance des matériaux hétérogènes est très liée àla théorie des valeurs extrêmes : une petite zone de faiblesse dans un matériau estsusceptible de le fragiliser globalement. En�n, le lien entre de fortes interactionsentre micro�ssures et la résistance à grande échelle d'un matériau est un problèmede physique statistique encore largement ouvert [3, 119].3 Les fronts de �ssureDans cette section, nous étendons l'étude au cas d'un front de �ssure. L'ajoutd'une dimension supplémentaire nous conduit à étudier les problèmes liés à la formedu front, sa stabilité et sa réponse, en régime quasi-statique ou dynamique, vis-à-vis des hétérogénéités présentes dans le matériau. L'étude de la propagation d'unfront de �ssure dans un matériau hétérogène s'inscrit dans le cadre plus général dela dynamique d'une interface, 1D ou 2D, en présence d'un désordre. Ce problèmegénérique couvre un spectre assez large de la physique. Citons le déplacement deligne de vortex dans les supraconducteurs de type II, la propagation d'un frontde mouillage, l'imbibition dans un poreux ou encore le déplacement de parois dedomaines magnétiques. La dimension du problème, la portée des interactions et lanature du désordre détermine en grande partie la phénoménologie. On verra que lefront de �ssure et de mouillage tombe dans la même classe de problème.3.1 Elasticité d'un front de �ssureDe manière générale, la morphologie et la dynamique d'une interface résulte dela compétition entre un terme de rappel élastique et un terme de piégeage dû à deshétérogénéités présente dans le milieu. La première étape consiste donc à caractériserce terme élastique.24 3. LES FRONTS DE FISSURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

Figure 1.11 � Front de �ssure plan chargé en mode d'ouverture.3.1.1 Expression du facteur d'intensité de contrainteComme le comportement de la �ssure est essentiellement dominé par le termesingulier du champ de contrainte, le problème d'élasticité se réduit au calcul duFIC. Prenons le cas d'une �ssure se propageant dans un plan avec un chargementlointain en mode d'ouverture (Fig. 1.11). L'état de base est un front de �ssure droit
h0 auquel est associé un facteur d'intensité des contraintes K0 indépendant de x.Gao et al. donnent l'expression du facteur d'intensité des contrainte lorsque le frontest perturbé par rapport à son état de base par une quantité δh(x) [42] :

K[x, h(x)] = K0 +
dK0

dy
δh(x) +K0

1

2π
V P

∫ +∞

−∞

δh(x′)− δh(x)

(x′ − x)2
dx′ (1.57)avec h(x) = h0+δh(x) et h0 � δh(x). V P désigne la valeur principale de l'intégrale.Le noyau dans le terme intégral est le même que dans le cas d'un front de mouillage,il est à l'origine de la forte analogie qui existe entre les deux phénomènes. Destravaux ultérieurs ont poussé le développement au premier terme non linéaire en

δh [67]. Il existe une méthode itérative développée initialement par Bower et al. [14]qui permet de connaître le FIC pour une perturbation �nie du front.3.1.2 Equilibre et stabilitéConnaissant le champ élastique d'un front faiblement perturbé, il est intéres-sant d'étudier sa stabilité lorsqu'il se propage dans un milieu homogène. Le critèred'équilibre pour un front de �ssure s'écrit de la manière suivante :
K[x, h(x)] = Kc(x, y = h(x)) (1.58)Dans le cas où le matériau est homogène, la ténacité Kc(x, y) est constante. L'étudede sa stabilité vis-à-vis d'une perturbation sinusoïdale δh(x) = a cos(2π x

λ
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CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESà l'expression du FIC [78, 117] :
K[x, h(x)] = K0 +

(
dK

dy
− K0

λπ

)
a cos(2π

x

λ
) (1.59)La discussion sur la stabilité repose sur le signe de (dK

dy
− K0

λπ

) aux points du front lesplus avancés c'est-à-dire pour x = ...,−λ, 0, λ, .... Si (dK
dy

> K0

λπ

), une perturbationengendre en ces points une augmentation du FIC et ils sont donc encouragés à sedéplacer davantage. Dans l'autre cas, le FIC est plus faible pour les points les plusavancés et plus fort pour les points en retrait, si bien que la perturbation n'est pasampli�ée. En résumé, le front droit est stable si :
dK

dy
<

K0

λπ
(1.60)Dans le cas du test de clivage, dK

dy
est négatif : le front de �ssure est stable vis-à-vis d'une perturbation de n'importe quelle longueur d'onde. A l'inverse, pour letest en traction, il existe une longueur d'onde critique au delà de la laquelle uneperturbation commence à croître. Le problème de l'instabilité de front de �ssurepeut être étudié dans le contexte de l'adhésion. Il ne s'agit pas d'un matériau in�ni,homogène mais de �lm élastique mince en adhésion, séche ou humide, sur un substratrigide. Deux con�gurations expérimentales sont présentées. La première a été étudiéepar Ghatak et al. [2, 45, 46] : un élastomère assimilé à un matériau élastique estcon�né entre un substrat rigide et une lame �exible. Ils montrent que pour un certainjeu de paramètres, une instabilité apparaît lorsqu'une lame �exible est pelée. Dansla deuxième, nous avons étudié le problème de délamination de �lm mince dans unegéométrie axisymétrique [24]. Nous montrons que lorsque les déformations imposéesdépassent un seuil, le front de forme circulaire se détastibilise. De ces deux exemplesont retiendra que des contraintes supplémentaires imposées au système comme lecon�nement ou une géométrie axisymétrique peuvent être des facteurs destabilisantpour le front. Ces études rentrent dans le cadre de génération de formes complexesà partir d'instabilité élastique.3.2 Piégeage de la ligne par un défaut isoléLorsqu'un front de �ssure rencontre un défaut, la forme qu'il adopte résulte d'unecompétition entre l'énergie élastique de la ligne et la force du défaut. En pratique lesdéfauts peuvent être des inclusions (grains de sable, �bres, ...), des cavités (maté-riaux poreux, bulle d'air piégée), des défauts cristallographiques, des hétérogénéitéschimiques. Leur présence est modélisée par une dépendance de l'énergie de fractureavec les coordonnées de l'espace. Nous allons considérer d'abord des défauts quiconservent l'invariance par translation suivant la direction de propagation (Oy) etqui conduisent à des formes stables pour la �ssure.26 3. LES FRONTS DE FISSURE



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES

(a) (b)Figure 1.12 � a) Expérience de Ghatak et al. [46] où un adhésive élastique estcon�né entre deux plaques. Pour une certaine gamme de paramètres, le pelage dela plaque du haut conduit à un front d'équilibre oscillant. b) Expérience de Chopinet al. [24] où une plaque élastique mince est pelée dans un géométrie axisymétrique.Le substrat rigide est en verre et l'adhésion est assurée par capilaritée. Le frontcirculaire se destabilise lorsque la dé�ection atteind un certain seuil.3.2.1 Forme d'équilibreLa résolution de l'équation d'équilibre du front en présence d'un défaut uniqueest détaillée dans le chapitre 4, elle conduit à la forme suivante pour la perturbation[30, 63, 101, 112] :
δh(x) = H ln

|x|
Lc

(1.61)où Lc est une longueur de coupure à grande échelle et H l'échelle caractéristique dela déformation du front au niveau du défaut. Plusieurs expériences portant sur lesdéformations d'une ligne de �ssure ou de mouillage en présence d'hétérogénéités ontété réalisées à la suite de ces avancées théoriques. Nadkarni et al. [97] ont étudié lefront de mouillage sur un substrat présentant une hétérogénéité isolée et ont mis enévidence une déformation logarithmique du front en accord avec l'expression 1.61.En fracture, Mower et al. [95] ont conçu un échantillon d'époxy traversé par des �bresde nylon. Lorsqu'un front de �ssure se propage dans un tel échantillon, il se trouvepiégé au niveau des �bres. Ils trouvent un bon accord avec les formes prédites parles simulations numériques de Bower et al. [14, 15]. Plus récemment, Dalmas et al.ont monté une expérience de clivage d'un échantillon présentant une hétérogénéitéet trouve aussi un bon accord avec la théorie [30].3.2.2 Stabilité et hystérèseSuivant la force du piégeage, on distingue deux types de comportement. Lorsqueles variations de ténacité, ou de mouillabilité, sont su�samment faibles, le front3. LES FRONTS DE FISSURE 27
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Figure 1.13 � A gauche, passage du front sur un défaut faible. Le front se trouve enpermanence dans une con�guration d'équilibre globale. A droite, passage du front surun défaut fort. Le front est fortement déformé, la con�guration notée a correspondà une position métastable.traverse le défaut en une succession d'état d'équilibre. On parle alors de piégeagefaible, situation illustrée par la �gure 1.13 à gauche. La �gure de droite montre lapropagation du front à travers un défaut fortement accrochant. En considérant lefront a de la �gure, on s'attend à ce que la résolution de l'équation d'équilibre donnele front droit, en pointillé. Or expérimentalement, on observe une ligne très déforméede plus haute énergie élastique correspondant à un état métastable. Si le front s'étaitpropagé en sens inverse, la ligne pointillée aurait été e�ectivement observée. Ainsi, àtravers cette situation simple, on met en évidence que pour un piégeage fort la formedu front n'est pas prédite par les équations d'équilibre mais dépend fortement del'histoire de la propagation. Les formes du front sont dans ce cas hystérétique. Destravaux, essentiellement en mouillage, ont porté sur la dynamique de décrochaged'un piégeage fort. Ondarçuhu et al. ont étudié les modes de relaxation [104] alorsque Marsh et al. ont étudié la relaxation du front juste après le décrochement de laligne par un défaut [87].
3.3 Propagation d'un front dans un paysage désordonnéCette dernière partie traite du comportement d'un front de �ssure dans un pay-sage désordonné.28 3. LES FRONTS DE FISSURE
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Figure 1.14 � Ligne élastique se propageant dans un désordre gélé représenté parun ensemble de défaut �xes qui accrochent la ligne.3.3.1 Concepts d'invariance d'échelleOn considère de manière générale une interface h(x, t) qui se déplace à la vitessemoyenne v. Cette interface peut être un front de solidi�cation, une paroi de Bloch,une ligne de mouillage, un front d'imbibition. Prenons le cas qui nous intéresse : uneligne se propageant dans une interface. Supposons qu'à t = 0, la ligne est rectiligneet aborde une zone hétérogène. A cause des défauts, la ligne va se déformer et au furet à mesure de sa propagation l'amplitude des �uctuations va croître. L'amplitude,notée w(t, L) dépend a priori du temps et d'une longueur de coupure à grande échelle(taille du système, longueur capillaire, ...) et est dé�nie comme l'écart quadratiquemoyen de h :
w(t, L) =

√
<

[
h(x, t)− h(t)

]2
>x (1.62)Dans un certain nombre de situations théoriques ou expérimentales [6], l'amplitudedes �uctuations peut s'écrire comme une loi d'échelle dite de Family-Viscek [36] :

w(t, L) = Lζf

(
t

Lz

) (1.63)avec f(u) = 1 pour u � 1 et f(u) = u pour u � 1. La fonction f dé�nit deuxrégimes di�érenciés par une échelle de temps t× qui dépend comme d'une loi depuissance de L :
t× ∼ Lz (1.64)

z est appelé l'exposant dynamique. Pour 0 < t < t×, w(t, L) croit avec t comme uneloi de puissance avec un exposant β = ζ/z :
w(t, L) ∼ tβ (1.65)

β est appelé l'exposant de croissance. Pour t > t×, les �uctuations atteignent unrégime de saturation wsat(L) dont le niveau dépend comme une loi de puissance L :
w(t > t×, L) = wsat(L) ∼ Lζ (1.66)

ζ est appelé l'exposant de rugosité. Les fronts présentant la loi d'échelle précédentesont dit auto-a�nes.3. LES FRONTS DE FISSURE 29



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDESLa présence d'un désordre gelé est responsable d'une dynamique particulière àfaible vitesse [19, 56, 69, 71]. En e�et, supposons qu'une force extérieure F imposeune certaine vitesse moyenne v de propagation. Lorsque F s'approche d'un seuil Fc,la vitesse diminue très rapidement suivant une loi de puissance :
v ∼ (F − Fc)

θ (1.67)
θ est appelé exposant de vitesse. Lorsque F < Fc, la ligne, piégée par les défauts,s'immobilise. Lorsque F ≥ Fc, le mouvement de la ligne est intermittent : le mouve-ment d'ensemble est en moyenne très lent mais entrecoupé d'avancées très rapidesde certaines portions du front passant d'une con�guration piégée à une autre. Onappelle ces avancées rapides des avalanches. Ce changement de comportement dy-namique au voisinage du seuil est appelé transition de dépiégeage. L'échelle de tailledes avalanches l varie comme une puissance de l'écart au seuil et diverge lorsque
F = Fc :

ξ ∼ (F − Fc)
−ν (1.68)

ν est l'exposant de correlation spatiale. ξ marque la transition entre deux régimes.Pour l < ξ la dynamique de la ligne est cohérente : elle avance ou s'immobiliseen bloc. Par contre, pour l > ξ, le front est composé de zones actives et piégéesincohérentes entre elles.3.3.2 Les di�érents modèles de front de �ssureLe front de �ssure, se propageant dans la direction y, est décrit par une fonctionunivaluée h(x, t). La dynamique, en régime amorti, peut alors être décrite par uneéquation de Langevin [6, 51, 65] :
1

µ

∂h

∂t
= −G[h, x] + F + η(h, x) (1.69)où F est la force de dérive, η(h, x) le désordre gelé, µ la mobilité. Le premier termede l'équation 1.69 correspond à l'énergie d'interaction élastique entre di�érentesparties de la ligne. Lorsque l'interaction est à courte portée, comme dans les mo-dèles de fronts de dislocation ou de parois de Bloch, le terme élastique peut êtredéveloppé en puissance de h et de ses dérivées. Les équations d'Edwards-Wilkinson(EW) ou Kardar-Parisi-Zhang (KPZ) gelées en sont des exemples largement étu-diés [19, 32, 66, 69, 71, 98, 100]. Bouchaud et al. ont proposé une équation de typeKPZ en présence d'un bruit thermique pour modéliser la propagation rapide d'unfront [13]. Une équation de Langevin plus réaliste tenant compte des interactionsélastiques à longue portée peut être trouvée dans les travaux de Rice [42] et a étéétudiée et adaptée à d'autres géométries par la suite [35,75,115,128]. Les méthodesdu groupe de renormalisation fonctionnelle et des approches numériques permettentde trouver la valeur des exposants critiques [23, 35, 75, 115, 118, 126]. Les résultatssont présentés dans le tableau 1.3. Katzav et al. [67] ont étudié les e�ets non-linéairesde l'interaction élastique. Une façon d'aborder la propagation d'un front en milieudésordonnée est de partir de l'équation de Charles 1.52 [37,110,111]. La dynamique30 3. LES FRONTS DE FISSURE
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Figure 1.15 � Illustration du principe du Random Fuse Model. Le matériau, vude pro�l (schéma du haut) et vue de dessus (schéma du bas), est constitué dedeux plaques rigides reliées entre elles par un ensemble de ressorts. Le désordreest introduit en a�ectant un seuil de rupture aléatoire à chaque ressort : plus leressort est épais plus il peut subir une déformation importante avant rupture. Lesdisques blancs représentent les ressorts cassés. La surface fracturée étant constituéedes ressorts cassés, on remarque qu'il n'existe pas de front de �ssure bien dé�ni.linéarisée peut se ramener à une équation de Langevin dont les paramètres sontla constante A(T ) et m (voir eq.1.52) qui ont l'avantage de pouvoir être détermi-nés expérimentalement. Les modèles continus n'épuisent pas toutes les situationsexpérimentales. Ils ne sont pas capables de prendre en compte des situations pluscomplexes comme l'endommagement en avant de la �ssure ou encore la �brillationdans les matériaux mous. Schmittbuhl et al. ont proposé un modèle où le frontde �ssure progresse par coalescence de micro-�ssures [126]. L'étude de modèles surréseau 1.15 est une alternative pour étudier ces régimes de rupture [3, 53, 102].3.3.3 Résultats expérimentauxUn moyen indirect d'étudier expérimentalement les fronts de �ssure est d'analy-ser la topographie des surfaces fracturées, elles sont en e�et la trace laissée par la�ssure après son passage. Les analyses d'un grand nombre de surfaces fracturées ontmontré que les �uctuations de hauteur sont invariantes d'échelles [9,12,27,28,82,86] :pour un déplacement ∆r dans le plan de la surface, les �uctuations de hauteur ontvarié comme ∆rζ où ζ est appelé l'exposant de rugosité 2. L'origine de l'auto-a�nitédes surfaces est toujours une question ouverte [10, 11, 30, 79, 121]. Pour tenter d'yrépondre, Schmittbuhl et al. ont monté une expérience permettant d'étudier di-2. Bien que noté de la même façon, cet exposant ne doit pas être confondu avec celui introduitau paragraphe précédent. Le premier caractérise les �uctuations du front dans le plan de la �ssurealors que le second caractérise les �uctuations hors du plan.3. LES FRONTS DE FISSURE 31



CHAPITRE 1. ADHÉSION ET RUPTURE DES SOLIDES
ζ β z νGRF 1b [35] 0.33 0.78 0.78 1.33GRF 2b [23] 0.47 0.59 0.66 1.58Numérique [118] 0.39 0.63 0.77 1.63Numérique [126] 0.60 ± 0.05 1.5 ± 0.1Front de mouillage [94] 0.52Front de �ssure [120] 0.4-0.6 1.2 ± 0.1Table 1.3 � Exposant critique au seuil de dépiégeage d'une ligne élastique se pro-pageant dans un substrat désordonné. L'élasticité est non-locale. GRF désigne lesméthodes du groupe de renormalisation fonctionnel à 1 boucle (1b) et deux boucles(2b). Front de mouillage désigne les expériences réalisées par Moulinet et al. alorsque Front de �ssure correspond à l'expérience de Schmittbuhl et al.rectement la morphologie et la dynamique du front de �ssure [127]. En analysantprécisemment les données, il apparaît une longueur caractéristique liée au désordreet séparant deux régimes de rugosité. A grande échelle, la rugosité vaut ∼ 0.4 etpourrait s'expliquer par un modèle de ligne �uctuante. A plus petite échelle, unerugosité de ζ ∼ 0.6 est mesurée. Un modèle de coalescence de micro�ssures en avantdu front rend compte de cette valeur. Par contre la valeur de l'exposant dynamique

z = 1.5 n'a pas reçu d'explication. Concernant le mouillage, Moulinet et al. ont étu-dié la propagation d'un front de liquide visqueux (eau et glycérol) sur un substrathétérogène. Une analyse précise des �uctuations du front a conduit à une rugositéde ζ = 0.51 qui se trouve être en désaccord avec les prédictions théoriques.Malgré les nombreuses études portant sur la propagation d'une ligne élastiquedans un milieu désordonné, il n'y a toujours pas d'accord en les prédictions théo-riques et les résultats expérimentaux. Voir la référence [8] pour une revue récentesur le sujet. Pour tenter de clari�er la situation, nous avons mis au point un dis-positif expérimental avec lequel nous avons un très bon contrôle des échelles misesen jeu : de la taille de la zone de dissipation à la taille du système mais, surtout,nous avons une maîtrise de la forme, de la répartition spatiale et de l'intensité deshétérogénéités introduites dans l'interface. Nous espérons ainsi avoir la possibilitéd'avoir une meilleure compréhension de la physique sous-jacente.
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Chapitre 2Techniques expérimentalesLa propagation d'un front en milieu hétérogène est étudiée à partir d'une expé-rience modèle où un échantillon, une lame de verre au contact d'un élastomère, estsoumis à un test de pelage. Le choix des matériaux ainsi que le mode de préparationdes échantillons ont été optimisés pour obtenir à la fois une bonne visualisation dela ligne et un bon contrôle des propriétés d'adhésion (Parties 1 et 2). La stratégieadoptée pour moduler spatialement la ténacité de l'interface grâce aux techniquesde lithographie optique est détaillée dans la Partie 3. Le dispositif de pelage sera en-suite décrit en détail ainsi que le système d'acquisition d'images assurant le suivi dela ligne avec le temps (Partie 4). En�n nous présenterons les méthodes de traitementd'images et de détection de fronts (Partie 5).1 Présentation des matériauxNous allons présenter les propriétés physico-chimiques des matériaux utiliséspour réaliser les échantillons à savoir un substrat en verre ou en quartz et un élas-tomère de silicone, le PDMS. L'accent sera mis sur les propriétés de surface.1.1 Substrats en verreDeux types de substrat ont été utilisés : des plaques de quartz de dimensions76.2x76.2x1.57 mm3 et des lames de verre sodocalcique de dimensions plus petites76.2x25.4x1mm3.1.1.1 Composition chimiqueLes verres sont des solides amorphes dont le constituant majoritaire est très sou-vent l'oxyde de silicium SiO2. Suivant la matière première utilisée, sa compositionchimique peut varier dans des proportions assez importantes (tab. 2.1) in�uant no-tablement sur ses propriétés physiques. Le quartz est composé quasi exclusivementd'oxydes de silicium et présente une très bonne tenue en température, une granderésistance aux chocs et est transparent aux UV. Les verres sodocalciques sont des33



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES

(a) (b)Figure 2.1 � a) Surface de silice sur laquelle des molécules d'eau sont adsorbées.Groupement siloxane : -Si-O-Si-, groupement silanol : -Si-O-H. b) En haut, polymèrede PDMS. En bas, PDMS réticulé.verres très répandus, utilisés notamment pour la fabrication de lame de microscope.Ils ont de moins bonnes qualités mécaniques que le quartz et sont opaques aux UV.1.1.2 Propriétés de surfaceL'in�uence de l'état de planéité des surfaces n'a jamais été observée au cours denos expériences. La contamination chimique de la surface est par contre susceptiblede perturber notablement les propriétés d'adhésion. Un soin particulier a donc étéapporté dans le nettoyage des surfaces de verre.A la �n de sa fabrication, après refroidissement, le verre natif présente à sasurface les mêmes groupements siloxane -Si-O-Si- qu'en volume (�g. 2.1(a)). Mais,très rapidement, l'attaque de molécules de l'eau présentes dans l'air provoque ladissociation des liaisons siloxanes en deux liaisons silanol -Si-OH :
−(Si− O − Si)− + H2O → 2− (Si−OH)Les hydrogènes des groupements silanol peuvent engager des liaisons hydrogènesavec les oxygènes de groupements silanol vicinaux ou des molécules d'eau présentesdans l'atmosphère. Il se forme ainsi une ou plusieurs monocouches d'eau à la sur-face du verre qui peuvent être désorbées réversiblement par chau�age à 120°C-140°Cpendant quelques minutes. Jusqu'à présent nous avons décrit une surface de quartzparfaitement propre. Il s'adsorbe bien d'autres molécules que les molécules d'eau.On détecte très souvent des molécules organiques, des graisses mais aussi des mé-taux. Les techniques que nous avons employées pour le nettoyage des surfaces sontdétaillées dans le paragraphe suivant.1.1.3 Nettoyage des surfacesDégraissage humide Les contaminants organiques adsorbés à la surface du verresont éliminés par l'action de solvants. Le substrat est immergé dans un bain d'acétone34 1. PRÉSENTATION DES MATÉRIAUX



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALESMatériaux Composition E (GPa) ν Lxlxh (mm3) B (J)Quartz SiO2 : 99.5% 72 0.17 76.2x76.2x1.57 26Verre SiO2 : 71% 66 0.26 76.2x25.4x1 6sodocalcique Na2O : 12%CaO : 10%Table 2.1 � Dimensions et propriétés physico-chimiques des substrats avec E lemodule d'Young, ν le coe�cient de Poisson, L, l et h respectivement la longueur, lalargeur et l'épaisseur du substrat et B le module de rigidité (d'après [52])qui est un solvant apolaire dans lequel les molécules organiques sont solubles. Lebain est placé dans une cuve à ultra-sons pendant 5min pour améliorer l'actiondu solvant. L'acétone est très e�cace pour éliminer les contaminations organiquescependant il a tendance à laisser des dépôts blanchâtres après évaporation. Pourprévenir l'apparition de ces dépôts, le substrat est transféré sans séchage dans unbain d'isopropanol et soumis à des ultra-sons pendant 5min. Le substrat est ensuiteséché sous un jet d'azote. L'isopropanol, ayant l'avantage de ne pas laisser de dépôtaprès évaporation, garanti un meilleur état de propreté que l'acétone.Dégraissage sec Le nettoyage par voie humide n'empêche pas les molécules de sol-vant de s'adsorber à la surface du verre. Pour une propreté accrue, il est nécessaire depoursuivre le nettoyage à l'aide d'un plasma à oxygène (PDC-001, Harrick Plasma)qui va oxyder les molécules organiques. Le substrat est placé dans une enceinte sousune atmosphère d'oxygène à une pression d'environ 0.05mbar. Le plasma, produiten ionisant le gaz par des micro-ondes, réagit très vivement avec les molécules orga-niques en les oxydant complètement. La surface de verre est alors très hydrophile etcomposée essentiellement de groupements siloxane et très peu de silanol. Par contre,les contaminants métalliques ne sont pas éliminés.Attaque acide La solution de Piranha est un mélange d'acide sulfurique et deperoxyde d'hydrogène dilué (H2S04(25%) : H2O2(96%) = 2 :1). Cette solution, trèsréactive, est un oxydant puissant, plus e�cace que le plasma à oxygène. Elle est àutiliser avec beaucoup de précaution car elle peut être explosive.1.1.4 Propriétés mécaniquesLes propriétés mécaniques principales des verres utilisés sont consignées dans letableau 2.1.1.2 L'élastomèreL'élastomère que nous avons choisi est un élastomère de silicone (Sylgard184,Dow Corning) résultant du pontage de molécules de polydiméthylsiloxane (PDMS,voir �g. 2.1(b)). La formule générique du PDMS est -(SiOR2)- où le groupement R1. PRÉSENTATION DES MATÉRIAUX 35



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALESTempérature 40°C 75°C 140°CTemps de >24h >2h >10minréticulationTaux de 0.5% 1.5% 3%contractionTable 2.2 � Temps de réticulation et taux de contraction de l'élastomère en fonctionde la température.est soit un hydrogène, soit un groupement alkyl. On remarquera que l'élastomèreprésente les mêmes liaisons siloxanes que le verre.1.2.1 PréparationL'élastomère est fabriqué à partir de deux composés :
• Un polymère qui possède des groupements vinyliques terminaux

H2C = CH(Si(CH3)2O)nSi(CH3)2CH = CH2avec un nombre n de monomères par chaîne estimé à 350 [137].
• Un agent réticulant possédant des groupements Si−H

(CH3)3Si(OSiHCH3)5(OSi(CH3)2)3OSi(CH3)3Lorsque les deux composés sont mélangés ensemble, les hydrogènes de la liaisonSi-H réagissent avec la double liaison des groupements vinyliques pour former uneliaison -Si-C-C-Si. Les chaînes se lient progressivement les unes aux autres jusqu'àformer un réseau macroscopique. La cinétique de la réaction, catalysée par un com-posé à base de platine, est très dépendante de la température (tab. 2.2). Le mélangeréactionnel qui est initialement liquide, est essentiellement élastique à la �n de laréaction (�g. 2.2). Le pourcentage de chaînes libres dépend de la quantité d'agent ré-ticulant, lorsqu'il est ajouté dans une proportion de 1 : 10 en masse, on estime entre3 et 5% le pourcentage de chaînes libres [99,137]. Suivant la température de réticu-lation, on observe une contraction du volume plus ou moins importante (tab. 2.2).Cette contraction ne pose de pas de problème pour la préparation d'échantillon de20mm de large par contre pour les échantillons de 70mm de large, la température deréticulation est d'environ 50°C pendant une dizaine d'heures puis elle est augmentéeà 75°C pendant 2h. En procédant de cette façon, on évite l'apparition de contraintesinternes qui provoquent un décollement spontané bien que partiel de l'élastomèresur la lame de moulage.1.2.2 Propriétés physiquesLorsque l'agent réticulant et le polymère sont mélangés dans une proportion de
1 : 10 en masse, le comportement de l'élastomère est essentiellement élastique. Satempérature de transition vitreuse est alors très inférieure à la température am-biante et vaut environ Tg=-130°C. La proportion d'agent réticulant détermine la36 1. PRÉSENTATION DES MATÉRIAUX



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES

Figure 2.2 � Mesure du module élastique G′ (•) et du module de perte G′′ (◦) enfonction de la fréquence de cisaillement. Le mélange contient 10% d'agent réticulanten masse (d'après [99]).Propriétés CaractéristiquesDensite 0.9Module d'Young ∼ 2MPaCoe�cient de Poisson ∼ 0.5Energie de surface 21.3mJm−2Perméabilité perméable au gaz,aux solvants organiquesapolaire, impérméable à l'eauTable 2.3 � Propriétés physico-chimiques du PDMS réticulé (d'après [91]).réponse mécanique du matériau : plus la proportion d'agent réticulant est faibleplus la composante visqueuse de sa réponse est importante (�g. 2.2). Les propriétésphysiques de l'élastomère sont consignées dans le tableau 2.3. Le module d'Youngd'un élastomère est une grandeur di�cile à mesurer, elle est comprise entre 2MPaet 3MPa [81,99,125,137], cette grande variabilité peut s'expliquer par les di�érencesdans les méthodes de mesure (test compression, test JKR, mesure rhéologique) etpar des modes de préparation di�érents (temps de réticulation, température).1.2.3 Test JKR et énergie d'adhésionUne méthode très utilisée pour caractériser l'adhésion entre deux matériaux estle test JKR. Il consiste à presser l'un contre l'autre deux solides élastiques, en généraldans une géométrie sphère-plan, et à mesurer la force P , le déplacement δ et l'aire decontact (�g.2.3(a)). Dans la théorie établie par Johnson, Kendall et Roberts (théorieJKR [64]), la relation entre P , δ et a, le rayon de l'aire de contact, s'écrit :
P =

Ka2

R
−
√
6πKΓa2 (2.1)1. PRÉSENTATION DES MATÉRIAUX 37
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(a) (b)Figure 2.3 � a) Con�guration de l'expérience JKR où un hémisphère de PDMS estpressé contre un substrat rigide. Le rayon a de la zone de contact est mesurée enfonction de la force P appliquée. b) Courbe représentant a3 en fonction de P pourun cycle de compression/décompression (d'après [133]).où K est une constante liée aux modules d'Young des deux matériaux, Γ l'énergie defracture. L'expression de la force fait intervenir deux contributions : l'une est d'ori-gine purement élastique, l'autre est due à l'interaction attractive à courte portéeentre les deux matériaux. Les hypothèses de la théorie JKR sont bien remplies pourles solides élastiques mous comme le PDMS. Lorsque les deux matériaux sont enPDMS, on a pu mesurer une énergie d'autoadhésion ΓPDMS = 45.2Jm−2 [22] en bonaccord avec la valeur de la tension de surface du PDMS liquide γPDMS = 21.3Jm−2.Ces valeurs ont été obtenues en analysant la courbe de compression. Bien que l'équa-tion 2.1 ne fasse pas de distinction entre la compression et la décompression, unehystérésis est généralement observée : la courbe de compression ne se superpose pasavec la courbe de décompression (�g. 2.3(b)). Lorsque le matériau entre en contactpour la première fois avec le substrat, on peut supposer que les interactions de Vander Waals sont les seules à contribuer à l'énergie d'adhésion. Par contre, d'autresphénonèmes peuvent y contribuer si le temps de contact est su�samment impor-tant pour permettre la création de liaisons chimiques permanentes [22], de liaisonshydrogènes multiples [130, 133] ou encore la di�usion de chaînes de polymère à tra-vers l'interface 1 [80]. Ces mécanismes, limités par la di�usion, sont proposés pourexpliquer la saturation de l'énergie de fracture au bout d'une dizaine d'heures [130].Des études résentes ont montré qu'il existait une autre source d'hystérisis liée autemps de réponse du matériau. Toujours dans une con�guration sphère-plan maisavec un chargement oscillant, il est possible de mettre en évidence expérimentale-ment un cycle d'hystérésis pour des fréquences su�samment grande, de l'ordre dela dizaine de hertz [21]. L'existence de ce cycle est liée à la nature viscoélastique dumatériau.1. Cette situation intervient lorsque les matériaux en contact sont tous deux des élastomères38 1. PRÉSENTATION DES MATÉRIAUX



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES2 Préparation de l'échantillon2.1 MoulageLa lame de moulage protège la surface pendant les di�érentes étapes de prépara-tion. Pour facilité le démoulage de l'élastomère, nous avons choisi comme matériaude fabrication du moule le té�on qui présente la particularité d'avoir une très faibleénergie de surface. Le nettoyage du moule après utilisation est aussi facilité.1. Le polymère et l'agent réticulant sont versés dans un tube de polypropylènede 50mL dans la proportion 1 :10 en masse. Pour préparer de plus grossequantité d'élastomère, on a préféré fractionner les volumes pour garantir unbon mélange des produits.2. Le contenu du tube est mélangé vigoureusement pendant 5min. Cette étapeest importante pour garantir une homogénéité des propriétés mécaniques del'élastomère.3. Les bulles d'air sont expulsées par centrifugation à 3000tr.min−1 pendant en-viron 2min.4. Les gaz dissous sont extraits en plaçant l'ensemble dans une cloche à vidependant au moins 1h30.5. Le moule en té�on (�g. 2.4 A.) est soignement nettoyé à l'acétone.6. La lame de verre couvrant le moule est nettoyée avec un chi�on doux imbibéd'acétone, puis rincée au jet avec l'isopropanol et séchée sous un jet d'aircomprimé.7. La lame de moulage étant moins longue que le moule, il apparaît un trou deremplissage par lequel on peut verser le mélange. Le piègeage de bulle d'airsous la lame lors du remplissage est évité en inclinant légèrement le moule.8. Le moule ainsi rempli est placé dans une étuve à 75°C pendant au moins deuxheures.2.2 Démoulage et �nitionsLe PDMS est maintenant réticulé. Les étapes suivantes consistent à démoulerl'échantillon et à le préparer avant la phase de pelage. Comme on le verra, cesétapes nécessitent quelques précautions.1. Les parties a et b du moule sont démontées (�g. 2.4 A.). Une spatule est inséréeentre le moule et l'élastomère a�n de propager un front de décollement. Cetteétape est facilitée en mouillant le front avec de l'acétone. Pour que la lame demoulage reste en contact avec l'élastomère (�g. 2.4, B. i)), le démoulage doitétre fait rapidement après la sortie de l'étuve. Lorsque l'ensemble se refroidit,l'élastomère a tendance à se décoller de sa lame de moulage, très probablementà cause des di�érences de coe�cients de dilatation thermique du moule, de lalame et de l'élastomère lui-même. Pour éviter un décollement prématuré, nousavons été parfois conduit à réticuler le PDMS à plus basse température pendantplus longtemps.2. PRÉPARATION DE L'ÉCHANTILLON 39



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES

Figure 2.4 � A. Le PDMS est réticulé dans un moule en Té�on au contact d'unelame de verre. B. i) L'élastomère et la lame sont démoulés ensemble. L'élastomèreest ébavuré. ii) En salle blanche, sous une hotte à �ux laminaire, la lame de moulageest retirée. iii) La lame �nale, texturée ou non, est ensuite collée délicatement surl'élastomère. La partie présentant un ménisque est coupée au scalpel. C. Un axe enacier est collé sur l'élastomère a�n que la dé�ection soit imposée en un point decontact bien dé�ni.
40 2. PRÉPARATION DE L'ÉCHANTILLON



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES2. Les arêtes de l'élastomère en contact avec la lame de moulage sont ébavuréesà l'aide d'un scapel.3. Pour améliorer la visualisation de la �ssure, une couche de PDMS chargé ennoir de carbone (Sylgard170, Dow Corning) est étalée sur l'élastomère puisréticulée à 75°C pendant 1h. La couche déposée, de quelques centaines demicrons, est très inférieure à l'épaisseur de l'élastomère et ne modi�e que trèspeu les propriétés mécaniques de l'échantillon.4. Sous une hotte à �ux laminaire installée en salle blanche, la lame de moulageest délicatement décollée et remplacée par une lame, texturée ou non, fraîche-ment préparée. A cette occasion on véri�e visuellement l'état de surface del'élastomère. Cette surface n'est en contact avec l'air que pendant une à deuxminutes. La lame est collée en avant du ménisque formé au contact du trou deremplissage (�g. 2.4, B.ii)).5. La partie de l'élastomère où se trouve le ménisque de remplissage est coupée.Un cylindre de 3mm de diamètre est collé sur le nez de l'échantillon(�g. 2.4,B.iii)). La colle est en fait du PDMS qui est réticulé en quelques dizaines desecondes à l'aide d'un fer à souder porté à une température supérieure à 230°C(température de fusion de l'étain).6. L'échantillon �nal (�g. 2.4 C.) est pelé au minimum 12h après sa prépara-tion. Ce temps de collage est nécessaire pour obtenir un contraste de ténacitésu�sant dans le cas d'un substrat texturé.3 Modi�cation de la ténacité de l'interfaceNous allons maintenant détailler les techniques permettant de texturer chimi-quement le substrat a�n de moduler spatialement l'énergie de fracture de l'interfacePDMS-Substrat.3.1 Les di�érentes stratégiesPour étudier la propagation d'une �ssure dans un matériau hétérogène, nousavons voulu satisfaire aux deux contraintes expérimentales suivantes :1. avoir une bonne visualisation de la ligne sur une large gamme d'échelles delongueur2. avoir une modulation contrôlée de la ténacitéDes études réalisées à partir des années 60 ont porté sur la mécanique du contactentre un élastomère et une surface rigide présentant une topographie particulière. Lasurface peut présenter une texture naturelle, comme le bitume [81], ou arti�cielle,par exemple, par sablage [16, 40, 41]. Un meilleur contrôle de la topographie estobtenu par des techniques de lithographie optique [73] ou par micro-usinage [29].Parmi ces études, très peu ont porté sur la dynamique locale du front au cours dudécollement [29,127]. L'expérience de Schmittbuhl et al. [127] est l'une des premièresà porter spéci�quement sur la morphologie et la dynamique du front de �ssure. Cela3. MODIFICATION DE LA TÉNACITÉ DE L'INTERFACE 41



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALESa été rendu possible en utilisant deux plaques de plexiglas, transparentes, dont lessurfaces ont été sablées, pressées l'une contre l'autre puis thermocollées. Le dispositifpermet une bonne visualisation de la �ssure mais le contrôle des hétérogénéités estrelativement limité.Plutôt que d'imposer un certain relief au substrat, nous avons préféré une tex-turation chimique, utilisée notamment pour des expériences de mouillage [87, 94,97,104,109,113]. Nous avons utilisé des techniques de lithographie optique qui sontparticulièrement bien adaptées pour imprimer des motifs complexes, réguliers oualéatoires, pour des échelles pouvant descendre à 20 microns 2. Par une techniquede masquage que l'on décrira en détail par la suite, il est possible de modi�er loca-lement les propriétés physico-chimiques du matériau. Nous avons testé deux types"d'encre" pour imprimer les défauts : des �uorosilanes et du chrome.Méthode 1 : les �uorosilanes Nous avons d'abord choisi les �uorosilanes quisont très utilisés pour abaisser les énergies de surface. Ces composés peuvent être�xés chimiquement sur les surfaces de verre en phase liquide ou vapeur. Cette mé-thode a deux inconvénients. Il n'est pas possible d'avoir un contrôle visuel de laqualité des motifs imprimés. Le deuxième inconvénient est lié à l'emploi d'un pro-moteur d'adhésion pour la lithographie optique. Cette couche est responsable d'unediminution drastique du contraste d'adhésion au point que le front de �ssure n'estquasiment pas perturbé par les hétérogénéités. Il n'a pas été possible d'éliminer lepromoteur sans détériorer la texturation et cette méthode a donc été abandonnée.Méthode 2 : le chrome L'utilisation du chrome permet d'avoir un contrôle dequalité d'impression tout au long du processus. De plus la couche de chrome esttrès fortement liée à la surface, si bien que la surface du substrat peut être nettoyéeavec des solutions très agressives (solution de Piranha) sans que cela n'altère lesmotifs. Nous allons maintenant rentrer dans le détail de l'impression des motifs encommençant par la présentation des techniques de lithographie optique.3.2 Lithographie3.2.1 Nettoyage des substratsLe résultat �nal est très sensible à la propreté du substrat. Aussi toutes lesmanipulations sont réalisées sous une hotte à �ux laminaire située en salle blanche.Les substrats sont nettoyés à l'acétone et à l'isopropanol (dégraissage humide, voir� 1.1.3) puis par un plasma à oxygène (dégraissage sec, voir � 1.1.3). Ils peuvent êtreconservés dans des boîtes de Pétri, sous hotte, pendant quelques heures sans quecela n'a�ecte la qualité de la lithographie.42 3. MODIFICATION DE LA TÉNACITÉ DE L'INTERFACE



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES
(a) (b) (c) (d)

(e) (f) (j)

Vue de dessus

Vue de profil

Figure 2.5 � Les di�érentes étapes conduisant à une lame dont la surface présentedes motifs de verre, le reste étant couvert de chrome. Les échelles ne sont pas res-pectées. (a) Le substrat est une lame de verre préalablement nettoyée aux ultra-sonsdans des bains d'acétone et d'isopropanol puis exposée à un plasma à oxygène. (b)Avec une tournette, un promoteur d'adhésion puis une résine photosensible sont dé-posés sur la lame de verre. (c) Les masques utilisés sont des �lms plastiques où sontimprimés les défauts. (d) La résine est insolée à travers le masque par des rayonsUV. (e) Les zones insolées sont dissoutes dans un développeur. Les motifs en noir surle masque correspondent, sur la lame, à des motifs en résine d'épaisseur 1 micron.(f) La lame est placée dans un évaporateur à e�et joule où une couche nanométriquede chrome est déposée. (g) Le substrat est ensuite plongé dans un bain d'acétoneet passé aux ultra-sons pendant 15s a�n de dissoudre les motifs de résine et d'éli-miner localement le chrome déposé par dessus. En�n le substrat est plongé dansune solution de Piranha pendant au moins une heure pour éliminer les molécules dupromoteur d'adhésion. Le substrat est rincé à l'eau déionisée et séché sous un jetd'azote.
Vitesse de rotation en tr.min−1 2000 3000 4000 5000 6000Epaisseur en µm 1.98 1.62 1.40 1.25 1.14Table 2.4 � Vitesse de rotation de la tournette et épaisseur de la couche de résinecorrespondante (résine AZ5214E, MicroChemicals).
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CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES

(a) (b)Figure 2.6 � a) Schéma en coupe de la tournette (spin coater). Le substrat estmaintenu contre la tête rotative par un système d'aspiration. Pour les plaques dequartz de grandes dimensions, un joint torique en caoutchouc peut être ajouté entrela tête rotative et le substrat pour assurer un meilleur maintien. b) Schéma de lacloche sous vide (2 à 3.10−6mbar) où est réalisé le dépôt de chrome. Le chrome engranules est placé dans un panier fait d'un �lament de tungtène. Lorsqu'un courantde quelques dizaines d'ampères circule dans le �l, le chrome, chau�é par e�et Joule,s'évapore et se dépose sur le substrat.3.2.2 Etalement de la résineLes produits, promoteur d'adhésion et résine, sont étalés sur le substrat à l'aided'une tournette (spin coater, en anglais) dont le principe de fonctionnement est pré-senté sur la �gure 2.6(a). Le substrat est posé sur une tête rotative et maintenu parun système d'aspiration. Pour les plaques de quartz de dimensions assez importantes,un joint torique est intercalé entre la tête et le substrat pour assurer une meilleure�xation. A l'aide d'une pipette, on recouvre le substrat de quelques millilitres duproduit à étaler. Lorsque la tête rotative se met à tourner, par e�et de centrifuga-tion, le liquide est expulsé vers l'extérieur laissant une couche de quelques microns.La compétition entre la viscosité et l'e�et de centrifugation permet de contrôler etde faire varier l'épaisseur de la couche (tab. 2.4).Lorsque le substrat sort d'un nettoyage par plasma à oxygène, la surface estfortement hydrophile ce qui est très peu favorable à une bonne adhésion de la résine.Un promoteur d'adhésion, le Ti-Prime (microChemicals), doit ainsi être étalé avantla résine. Nous allons maintenant détailler le protocole d'impression de motifs derésines suivant les recommandations du fabricant 3.1. Etalement du promoteur d'adhésion (Ti-Prime, microChemicals) à la tournetteà 4000 tr.min−1 pendant 20s.2. Evaporation du solvant sur plaque chau�ante 2min à 125◦C (lame d'épaisseur1mm) ou 2min30 à 125◦C (plaque d'épaisseur 1.6mm).3. Etalement de la résine (AZ5214E, microChemicals) à la tournette à 4000tr.min−1 pendant 30s.2. Il est possible de descendre à l'échelle du micron mais cela nécessite d'établir des protocolestrès précis qui conduisent de toute façon à beaucoup de "déchets".3. http ://www.microchemicals.com44 3. MODIFICATION DE LA TÉNACITÉ DE L'INTERFACE



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES4. Evaporation du solvant et durcissement de la résine sur plaque chau�ante2min à 125◦C (lame d'épaisseur 1mm) ou 2min30 à 125◦C (plaque d'épaisseur1.6mm).3.2.3 Insolation et développementLorsque la résine a été déposée, le substrat est insolé, au maximum, quelquesdizaines de minutes après.1. Nettoyage du masque dans un bain d'isopropanol placé dans une cuve à ultra-sons pendant 15s et séché sous un jet d'azote.2. Positionnement du masque sur la lame face imprimée contre la résine. Un blocen quartz est pressé contre le masque pour assurer un bon contact avec lalame.3. Insolation aux UV pendant 25sec.4. Développement des motifs dans un bain de développeur (AZ726MIF, Micro-Chemicals) pendant 1min, rinçage sous un jet d'eau déionisée pendant 30s etséchage sous un jet d'azote.Nous obtenons ainsi une lame avec des motifs en résine d'épaisseur 1 micron auxendroits qui n'ont pas été insolés.3.3 Impression du motif en chrome3.3.1 Principe du dépôt par évaporationOn réalise un dépôt de chrome par évaporation à très basse pression. Le schémaexplicatif du dispositif est présenté dans la �gure 2.6(b). Le chrome, sous forme degranules, est placé dans un �l spiralé en tungstène dont les extrémités sont reliées àdeux électrodes. Le chrome est évaporé en chau�ant le �l par e�et Joule, l'intensitédu courant le traversant est alors de quelques dizaines d'ampères. Cette techniquepermet d'obtenir des taux de déposition de 0.1nm.s−1.Le dépôt a lieu dans une enceinte sous vide poussé, réalisé en utilisant une pompemécanique couplée à une pompe à di�usion. Un piège cryogénique que l'on remplitd'azote liquide est monté entre l'enceinte et la pompe à di�usion a�n d'améliorer levide dans l'enceinte. Après un pompage de plusieurs heures, une pression compriseentre 2.5 et 2.9 10−6mbar est atteinte. A cette pression, le libre parcours moyen estde l'ordre de quelques dizaines de mètre.3.3.2 Révélation des motifs de chromeUne couche de chrome de 1 à 2nm est déposée sur la surface présentant les motifsen résine. Cette épaisseur a été choisie pour obtenir une lame semi-ré�échissantepermettant une détection aisée du front de �ssure. La lame est ensuite immergée dansun bain d'acétone et placée dans une cuve à ultra-sons pendant 15s a�n de dissoudrela résine. Cette procédure, appelée lift-o�, permet de retirer le dépôt de chromerecouvrant les motifs de résine. Pour éviter les traces d'acétone après évaporation3. MODIFICATION DE LA TÉNACITÉ DE L'INTERFACE 45



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALESde celle-ci, la lame est rincée sous un jet d'isopropanol et séchée sous un jet d'azote.Le substrat peut être conservé en salle blanche plusieurs jours avant d'être collé àl'élastomère.3.4 Collage et �nitionsAvant collage, le substrat subit une attaque acide a�n de retirer la couche depromoteur d'adhésion. Sans cette étape le contraste d'énergie d'adhésion est tropfaible. La lame de verre est alors placée dans une solution de Piranha pendant aumoins 1heure sans que cela ne provoque une altération visible du motif de chrome.Elle est ensuite rincée sous un �let d'eau déionisée puis placée pendant au moins10min dans un cristallisoir rempli d'eau déionisée. Elle est ensuite séchée sous unjet d'azote. La lame de moulage est retirée de l'élastomère et remplacée par la lamefraîchement préparée. Cette dernière étape ne dure que 2 à 3 min si bien que lessurfaces en contact n'ont été que très peu exposées à l'air. Le pelage de l'échantillons'e�ectue en général le lendemain ce qui correspond à un temps de collage d'aumoins 12h.3.5 PerformancesLa résolution que l'on peut atteindre par lithographie optique une fois que le pro-tocole a été optimisé dépend essentiellement de la qualité des masques. Les masquesque nous avons utilisé sont des �lms sur lesquels des motifs ont été imprimés parune imprimante haute-résolution à 25400dpi (Selba, Suisse). L'impression est réali-sée à partir d'un �chier où sont listées la position et la forme de chaque motif. Lesplus petites structures que l'on peut obtenir par cette technique sont des disques de20µm de diamètre ou des lignes de 10µm de large. La précision sur le positionnementest de ±15µm sur 750mm. Les motifs une fois lithographiés sur le substrat sont engénéral réduits d'un certain facteur d'échelle que l'on peut mesurer après coup. Parexemple, la �gure 2.7(b) présente une couche de chrome trouée d'un disque de 14microns où le verre a�eure. Le diamètre du disque sur le masque est en réalité de 20microns. Ce facteur d'échelle peut s'expliquer par le fait que les bords des disquessur le masque sont moins opaques aux UV que le centre produisant des motifs li-thographiés plus petits. D'autres facteurs liés au protocole de lithographie employépeuvent conduire au même e�et. On a véri�é que ce facteur d'échelle était homo-gène sur toute la surface texturée. Cette réduction d'échelle peut être mise à pro�tpour lithographier des structures plus petites que celles imposées par les limites derésolution de l'imprimante.La �gure 2.7 présentent des motifs de chrome. Les substrats que nous avonslithographié présentent une proportion de chrome plus importante que le verre,aussi il est plus commode de parler de motifs de verre. Par exemple, la �gure 2.7(c)présente des disques de verre de 17µm de diamètre répartis aléatoirement, le restede la surface étant couverte de chrome. La densité est d'environ 35% et on remarqueque les disques se superposent et forment des agrégats dont la taille augmente avecla densité. Pour caractériser la réponse de la �ssure à des motifs élémentaires, nous46 3. MODIFICATION DE LA TÉNACITÉ DE L'INTERFACE
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(a) (b)

(c) (d)Figure 2.7 � Di�érents motifs imprimés sur une lame de verre. Les zones clairs sontcouvertes de chrome, les zones sombres sont en verre.
Forme des motifs disque et bandetaille minimale 15 micronsNombres max. de motifs 2 millionssurface texturée jusqu'à 70x50mm2densité jusqu'à 35%Table 2.5 � Caractéristiques des motifs imprimés sur les substrats.
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Figure 2.8 � Schéma des dispositifs de pelage, d'éclairage et d'acquisition d'images.La séparatrice et l'écran lumineux assure un éclairage di�us, homogène et en inci-dence normale de l'interface. A gauche, la dé�ection imposée sur l'élastomère sefait entre cylindres croisés (voir �g. 2.10(a) pour plus de détails). Le bâti sur lequelrepose l'échantillon, non représenté, est schématisé dans la �gure 2.10(b).avons aussi imprimé des bandes et des peignes adhésifs �g. 2.7(d).A la di�érence des méthodes de monocouches autoassemblées, comme la silanisa-tion, la méthode de texturation par dépôt métallique permet de contrôler à chaqueétape de fabrication jusqu'au pelage �nal, la qualité des hétérogénéités imprimées.Il est aussi possible de détecter à la fois la �ssure et les motifs sur lesquels elless'accrochent.L'état de surface des deux matériaux est très bien contrôlé. La surface de l'élas-tomère est préservée de toute contamination grâce à la lame de moulage qui estretirée juste avant le collage. Quant à la surface de verre, elle est nettoyée par unesolution de piranha et rincée à l'eau déionisée.4 Dispositif de pelageMontage La lame de verre est �xée par deux brides sur un cadre en aluminium. Ladé�ection est imposée par une fourche constituée de deux axes, de 3mm de diamètre,parallèles et espacés de 20mm. La fourche est entraînée par un moteur pas à pas(NanoPZ, Newport) sur une distance de 12.5mm au maximum. La vitesse peut varierde 25nm.s−1 à 0.2mm.s−1. Une séparatrice montée à 45◦ renvoie sur l'échantillon unéclairage uniforme issu d'un écran lumineux (Phlox 10x10cm2, Stemmer Imaging).Des photos sont prises par un appareil photo numérique (Nikon D200) à travers laséparatrice jusqu'à 2 images par seconde. L'objectif macro utilisé (AF Micro Nikkor,60mm, Nikon) permet d'obtenir une résolution allant de 6 à 14 microns par pixel.La taille du capteur CCD est de 3872x2592 pixels correspondant à une taille de15.7x23.7mm2. L'appareil photo est commandé grâce au logiciel Camera Controlpro (Nikon).Pour certaines expériences réclamant une visualisation de la ligne de contact à48 4. DISPOSITIF DE PELAGE
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Figure 2.9 � Courbe d'étalonnage du capteur capacitif (MCC20, Fogale). Leconstructeur fournit la courbe d'étalonnage d = −0.009 + 0.20159u où d est ladistance cible-capteur en mm et u la tension mesurée en Volt.l'échelle du micron, nous avons utilisé une binoculaire (Leica, MZ16) permettantd'obtenir des résolutions allant de 3.6 à 0.3 microns par pixel. A cette échelle, onpeut tirer partie de l'existence d'un ménisque raccordant l'élastomère au substratqui peut être facilement détecté en l'éclairant avec une lumière directionnelle. Nousavons utilisé un anneau de diodes électroluminescentes placé autour de l'objectif.Le chargement de l'élastomère se fait par un contact entre cylindres croisés, de3mm de diamètre. Les dé�ections imposées varient de 100microns à 10mm ce quicorrespond à des angles variant de 0.1° à 10°. La précision sur la position relative del'indenteur est de l'ordre du micron. Par contre le point de contact des cylindres croi-sés est assez délicat à repérer et il en résulte un o�set systématique de la dé�ectionde l'ordre de la dizaine de microns.Contrôle et mesures Le contrôleur (PZC200, Newport) associé au vérin (PZA12,Newport) est contrôlé via une interface série RS-485 par un PC. Le driver PC estun programme édité sous Labview permettant d'imposer une vitesse de déplacementjusqu'à la position désirée. La position et la vitesse du vérin sont exprimées en µstepet en µstep.s−1. La conversion des µstep en mètres n'est pas universelle, elle peutvarier suivant la vitesse ou le chargement. Nous avons donc associé au montageune mesure du déplacement du vérin grâce un capteur capacitif. Le capteur utilisé(MCC20, Fogale Nanotech) possède une étendue de mesure de 2mm pour une réso-lution de 100nm, le module MC 900P réalise le traitement et le conditionnement dusignal. Une plaque en acier de 1mm d'épaisseur, solidaire de la platine motorisée,constitue la cible du capteur. Le capteur étant monté sur une platine de translationverticale, il est possible d'ajuster sa position par rapport à la cible. Un pilote éditésous Labview permet d'associer le déplacement du vérin avec la prise de mesure desa position.Positionnement de l'échantillon La fourche imposant une dé�ection de l'élas-tomère est entraînée par le vérin. A cause de sa course relativement limitée de4. DISPOSITIF DE PELAGE 49
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(b)Figure 2.10 � a) Schéma détaillé de dispositif imposant la dé�ection de l'élastomère.Sur la �gure 2.8 seules la platine motorisée et la fourche ont été schématisées. Pourajuster le position de la fourche par rapport à l'élastomère, une platine de translationmanuelle et une platine de rotation ont été ajoutées. b) Vue en coupe transversaledu bâti sur lequel est positionné l'échantillon.
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(b)Figure 2.11 � a) Agrandissement d'une photo au niveau du front de �ssure h(i, t).b) Pro�l du niveau de gris. Les valeurs élevées correspondent à la zone claire c'est-à-dire à la partie décollée, les valeurs basses correspondent à la zone sombre c'est-à-direà la partie non décollée.12.5mm, nous avons ajouté une platine de translation manuelle avec une course de50mm. En�n une platine rotative a été ajoutée pour compenser d'éventuels défautsd'horizontalité dans le montage (�g. 2.10, gauche).L'échantillon est posé en appui sur un bâti en aluminium et serré par des brides(�g. 2.10, droite). Par translation de la platine manuelle, la fourche est mise aucontact de la barre transversale avec une précision de quelques dizaines de microns.Cette position correspond à une dé�ection nulle. En translatant davantage la fourche,un front de décollement est initié sur quelques millimètres. En jouant avec la platinede translation, on ajuste l'horizontalité de la fourche par rapport à l'axe transversejusqu'à obtenir un front de décollement symétrique par rapport au grand axe desymétrie de la lame. Ce réglage délicat conduit rarement à une symétrie parfaitede la ligne. En particulier, on observe parfois une perte de symétrie au cours dudéplacement du front.Le capteur est ensuite approché de la cible jusqu'à une distance de 200µm envi-ron. La dé�ection imposée est mesurée relativement à cette position initiale.5 Acquisition et traitement d'imagesLe traitement d'image permet d'extraire le front de décollement dé�ni commela frontière entre la surface décollée en claire et la surface collée en sombre à partird'une image numérique (�g. 2.11). L'algorithme de détection du front se fait en deuxtemps : une détection rapide et grossière suivie d'une méthode plus �ne utilisant uneinterpolation. Avant de le détailler, quelques notations doivent être précisées.5.1 Dé�nitions et notationsLes images à analyser sont codées en 8 bits, cela signi�e que les niveaux de grispeuvent prendre 28 = 256 valeurs di�érentes allant du blanc (1) au noir (0). Elles5. ACQUISITION ET TRAITEMENT D'IMAGES 51
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Figure 2.12 � Illustration de l'algorithme de détection rapide du front. La ligneblanche se propage de droite à gauche jusqu'à ce que chaque point se trouve devantune zone de fort contraste.sont composées de 3872x2592 pixels. On repèrera un pixel par un indice vertical i etun indice horizontal j, tous deux étant des entiers. img(i, j) correspond au niveaude gris du pixel (i, j). En�n le front de décollement sera noté h(i, t) où t est le temps,le pixel i du front, donc de coordonnées (i, h(i)), a un niveau de gris img(i, h(i)).5.2 Détection rapideLe principe est schématisé dans la �gure 2.12 et consiste à faire avancer vers lagauche une ligne, en blanc sur la �gure et noté h 4, jusqu'à ce qu'elle se trouve à lafrontière entre la zone blanche et zone noire. Les pixels de la ligne décident d'avancerou pas les uns après les autres. Or pour décider, un pixel doit se renseigner sur safuture valeur de niveau de gris et consulter les autres pixels de la ligne. L'ensembledes niveaux de gris de la ligne sont distribués suivant une loi de probabilité caracté-risée par sa moyenne mh et sa déviation standard σh. Un pixel avance si son futurniveau de gris n'est pas une valeur extrême de la distribution précédente. On peutécrire cette condition plus précisément : le déplacement ∆h du pixel vaut −1 (il sedéplace vers la gauche) si :
|img(i, h(i)− 1)−mh| < a.σhoù a est un paramètre à ajuster dans l'algorithme et qui quanti�e ce que l'on en-tend par valeurs extrêmes. On peut retirer la valeur absolue si l'on décide d'avancerlorsque le pixel tombe sur une valeur trop sombre. Il s'arrêtera lorsque la valeur seratrop claire. Ainsi, les pixels vont avancer à tour de rôle jusqu'à ce que le prochaindéplacement les positionneraient sur une zone claire correspondant à la partie décol-lée. L'algorithme s'arrête lorsque la condition précédente n'est jamais véri�ée et quela moyenne des déplacements m∆h sur la ligne est nulle. Voici l'algorithme utilisé :4. Pour éviter de multiplier les notations, le front de décollement et la ligne blanche sont notéesde la même façon. En réalité, les deux ne coïncident qu'à la �n du programme de détection.52 5. ACQUISITION ET TRAITEMENT D'IMAGES
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Figure 2.13 � Photo du front de �ssure. En gris clair, les matériaux sont décollésalors qu'ils sont toujours en contact dans la zone gris foncé. La ligne continue corres-pond au résultat de la détection grossière alors que les disques noirs correspondentà la détection �ne.Algorithme rapideinput img,a,hwhile m∆h 6= 0for i = 1, ..., Lif |img(i, h(i)− 1)−mh| < a.σh

∆h(i) = −1else
∆h(i) = 0

h = h+∆houtput hCet algorithme est rapide et n'est pas très sensible aux défauts présents dansl'image tant que le contraste entre zone collée et décollée est su�sant. Cette conditionest bien remplie comme on peut le voir sur la �gure 2.11 où l'on obtient un contrastede ∆I/∆Imax = 20% où ∆I correspond au saut de niveau de gris et ∆Imax = 256est l'étendue maximale de niveau de gris pour une image codée en 8 bits. Le résultatde la détection rapide est présentée en trait continu sur la �gure 2.13.5.3 Détection �nePour chaque point de la ligne, on ajuste la fonction arctan x−a
b

sur le pro�l deniveau de gris (�g. 2.11, droite). Pour éviter un trop grand nombre de paramètresd'ajustement, on soustrait la moyenne et on normalise pour que le pro�l varie entre
−1 et 1. De cette manière, il n'y a plus que deux paramètres a et b. a dé�nit laposition de la ligne après interpolation ce qui conduit à la ligne en pointillés de la5. ACQUISITION ET TRAITEMENT D'IMAGES 53



CHAPITRE 2. TECHNIQUES EXPÉRIMENTALES�gure �g. 2.13. Par cette méthode, on obtient une résolution meilleure que le pixel,soit environ 3 microns.5.4 Détection à la mainL'algorithme de détection de front est spéci�que des images prises avec un éclai-rage di�us renvoyé en incidence normale sur l'échantillon par une séparatrice. Pourles images prises à l'aide d'une binoculaire, nous avons utilisé un éclairage directif,plus puissant, composé d'un anneau de LED et adapté sur l'objectif. Le front de �s-sure apparaît alors en blanc et le reste de l'image est plus sombre. On détecte aussiles défauts chimiques imprimés sur le substrat. Nous avons trouvé plus commode dedétecter le front à la main à l'aide d'un logiciel de dessin vectoriel. La détection desfronts par cette méthode n'a concerné que quelques fronts, il n'a pas été nécessaired'automatiser le traitement.
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Chapitre 3Front de �ssure dans une interfacehomogèneLa technique adoptée pour moduler spatialement la ténacité de l'échantillon jouesur les di�érences de propriétés physico-chimiques du verre et du chrome vis-à-vis deschaînes de l'élastomère. A�n de caractériser les propriétés des deux interfaces, nousavons conduit des expériences de relaxation qui consistent à suivre le mouvementde la �ssure vers une position d'équilibre pour une dé�ection imposée. La premièrepartie est consacrée à la détermination des énergies de fracture et des hypothèsesfaites pour les obtenir. La deuxième partie étudie la dépendance de l'énergie defracture avec la vitesse de propagation et propose une équation du mouvement.1 Equilibre de la �ssureNous allons calculer le taux de restitution de l'énergie dans une géométrie depelage (Fig. 3.1), puis, en utilisant le critère d'équilibre de Gri�th, nous donne-rons l'expression de l'énergie de fracture en fonction des dimensions de la �ssureet des propriétés mécaniques de l'échantillon. Nous discuterons ensuite des valeursexpérimentales que nous avons trouvées pour des interfaces PDMS-Verre et PDMS-Chrome.

Figure 3.1 � Schéma de l'élastomère adhérant sur un substrat. Une dé�ection d estimposée en y = 0, la position moyenne de la �ssure est notée l, h est l'épaisseur del'élastomère. 55



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNE1.1 Quelques grandeurs mécaniques1.1.1 Ligne neutreLes notations et la géométrie étudiée sont résumées dans la �gure 3.1. L'élas-tomère a une section rectangulaire de largeur w et d'épaisseur h. Sa longueur estsupposée in�nie. Une dé�ection est imposée sur toute sa largeur en y = 0 par unecharge verticale descendante. Le problème est supposé invariant par translation sui-vant l'axe Ox, ce qui revient à négliger les e�ets de bords. Le front de �ssure setrouve en y = −l pour une dé�ection d. Dans l'hypothèse de faible �exion, que nousdiscuterons par la suite, la forme de l'élastomère se réduit à celle de la ligne neutre,
z = z(y), qui est solution de l'équation biharmonique [74] :

z(4)(y) = 0 (3.1)La condition d'encastrement en y = l s'écrit :
z(l) = 0, z′(l) = 0 (3.2)Le mode de chargement en y = 0 n'induit aucun moment au niveau du point d'ap-plication. La courbure de l'élastomère est donc nulle en ce point et nous obtenonsles conditions aux limites suivantes :

z(0) = −d, z′′(0) = 0 (3.3)L'équation de la ligne neutre satisfaisant à ces conditions aux limites s'écrit :
z(y) =

d

2

[
−
(y
l

)3

+ 3
(y
l

)]
− d (3.4)où d est la dé�ection et l la longueur de la �ssure.1.1.2 Moment, chargement et énergie élastiqueNous allons maintenant donner les expressions de quelques grandeurs mécaniquesconnaissant la dé�ection et la longueur de la �ssure. Pour cela, on introduit lemodule de rigidité de courbure d'une section rectangulaire d'épaisseur h et de moduled'Young E :

B ≡ Eh3

12
(3.5)Le moment �échissant m est directement relié à la courbure de la tige :

m(y) = Bw
d2z

dy2
= −3Bw

d

l3
y (3.6)En écrivant l'équilibre des moments en y = 0, on obtient une relation entre ladé�ection, la longueur de la �ssure et la charge P imposée :

P =
3wBd

l3
(3.7)56 1. EQUILIBRE DE LA FISSURE



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNEDans le cas de faible �exion, l'énergie élastique Eel dans l'élastomère est essentielle-ment sous forme d'énergie de courbure Ec :
Eel ≈ Ec =

1

2
Bw

∫
z′′2(x)dy =

3

2
B

(
d

l2

)2

wl (3.8)où E et ν sont respectivement le module d'Young et le coe�cient de Poisson, h et
w son épaisseur et sa largeur, B est le module de rigidité.1.1.3 Taux de restitution de l'énergie et force d'extension de la �ssureEn utilisant la dé�nition 1.20, le taux de restitution de l'énergie G peut êtreexprimé en fonction du module de rigidité B, de la longueur de la �ssure l et de ladé�ection d :

G = −∂Eel

∂A
=

9

2
B

(
d

l2

)2 (3.9)où A est l'aire de la surface fracturée, A = wl.A l'aide de la relation 1.38, on obtient l'expression du facteur d'intensité descontraintes :
K =

√
EG =

√
9EB

2

d

l2
(3.10)où K =

√
K2

I +K2
II . En appliquant le critère de Gri�th 1.39 à d �xée, la positionde la �ssure à l'équilibre, leq, est liée à l'énergie de fracture Γ par :

Γ =
9

2
B

(
d

l2eq

)2 (3.11)L'expression du taux de restitution de l'énergie se réécrit, sous une forme pluscondensée, en utilisant l'expression 3.11 :
G = Γ

(
leq
l

)4 (3.12)En�n, on rappelle l'expression de la force d'extension de la �ssure G :
G = G− Γ (3.13)Lorsque la �ssure approche de sa position d'équilibre leq, l'expression linéarisée de

G devient :
G ≈ 4Γ

(
1− l

leq

) (3.14)Le tableau 3.1 présente des ordres de grandeur de la pente moyenne θ = d/l,de l'énergie de fracture Γ, du rayon de courbure caractéristique R⊥ = l2/d et de lacharge P . Les ordres de grandeur ont été calculés en considérant une longueur de�ssure l = 5cm, une épaisseur h = 10mm et un module d'Young E = 2MPa.1. EQUILIBRE DE LA FISSURE 57



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNEd (mm) θ (deg) Γ (J.m−2) R⊥ (mm) P (mN)0.1 0.1 0.001 25000 100.5 0.5 0.05 5000 501 1 0.1 2500 10010 10 10 250 1000Table 3.1 � Ordre de grandeur de la pente moyenne θ = d/l, de l'énergie defracture, du rayon de courbure caractéristique R⊥ = l2/d et de la charge P . Cesordres de grandeurs sont évalués pour une �ssure de longueur l = 5cm, une épaisseur
h = 10mm et un module d'Young E = 2.2MPa.
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(b)Figure 3.2 � a) Dé�ection d = 7cm imposée sur un échantillon présentant uneinterface PDMS-Verre. b) Evolution de la position moyenne l(t) du front de �ssureen réponse à la dé�ection. l(t) varie de 43mm à 52mm en 7 jours environ.1.2 Mesure des énergies de fractureNous allons maintenant présenter les expériences de relaxation qui permettent deremonter, à l'aide de l'équation 3.11, aux énergies de fracture des interfaces PDMS-Verre et PDMS-Chrome.1.2.1 ProtocoleLes matériaux utilisés et le dispositif de pelage ont été décrit dans le chapitreprécédent (Partie 1). Deux types d'échantillon sont analysés : l'un présente une in-terface PDMS-Verre, l'autre une interface PDMS-Chrome. Les substrats n'étant pastexturés, les interfaces sont homogènes. Le principe de l'expérience de relaxationconsiste à imposer rapidement une dé�ection à l'échantillon. La dé�ection est main-tenue �xe pendant des durées pouvant aller jusqu'à la semaine. La �ssure n'atteintpas sa position d'équilibre instantanément, la dynamique est gouvernée par les pro-58 1. EQUILIBRE DE LA FISSURE



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNE
Figure 3.3 � Front de �ssure se propageant dans une interface PDMS-Verre homo-gène. La forme du front est la conséquence des e�ets de bord (e�et anticlastique).
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Figure 3.4 � Variation de la forme du front au cours de son déplacement. Les deuxfronts, dont on a soustrait la valeur moyenne, sont en réalité séparés d'une distanced'environ 5mm. La courbure des fronts est accentuée par la di�érence d'échelle entreles deux axes.cessus se déroulant dans la zone de dissipation. Comme évoquer plus haut, la duréed'une expérience est relativement longue. Prenons à titre d'exemple l'expériencede la �gure 3.2 où est présentée la relaxation du front dans le cas d'une interfaceVerre-PDMS lorsqu'une dé�exion de 8mm est imposée. Le front, initialement à unedistance de 43mm du point d'application de la charge, s'est déplacé vers sa positiond'équilibre estimée à 52mm en 7 jours. La �gure 3.3 montre une photo caractéris-tique d'un front de �ssure en noir et blanc. Nous avons estimé la précision à 1/3 depixels soit environ 2microns. Au cours de la propagation du front, des photos sontprises à intervalle de temps variable. Le temps entre deux images est ajusté pouravoir un déplacement signi�catif du front. Au début d'une expérience, la fréquenceest d'environ une image par minute et vers la �n, une image toutes les trois heures.1.2.2 Forme du front et mesure de la position moyenneInvariance de la forme du front Lors de sa propagation à travers une interfacehomogène, le front change légèrement de forme et peut subir une faible rotation.L'e�et anticlastique ainsi que d'inévitables problèmes d'ajustement de l'échantillon1. EQUILIBRE DE LA FISSURE 59
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Figure 3.5 � Forme en selle de cheval lorsqu'une plaque mince est courbée dansune direction. a) Bloc de PDMS d'épaisseur 5mm et de largeur 22mm b) Bloc dePDMS d'épaisseur 1mm. On remarque que les fortes courbures sont concentrées surles bords.dans le dispositif sont responsables de l'évolution de la forme de base du front. Celan'a pas de conséquence sur ce qui va suivre par contre ce sera une di�culté lorsqu'ils'agira d'extraire les �uctuations de position du front dans le cas d'une interfacehétérogène.E�et anticlastique Contrairement à l'hypothèse qui a été faite pour calculer letaux de restitution de l'énergie, le front de �ssure n'est pas droit mais présente uneforme courbe (Fig. 3.3). Cette forme est la conséquence de l'apparition d'une légèrecourbure transverse lorsqu'une plaque est mise en �exion, connue sous le nom d'e�etanticlastique (Fig. 3.5). Lorsque la �exion est faible, c'est-à-dire lorsque la dé�ectionest petite devant l'épaisseur, le rayon de courbure transverse R|| (dans la direction
Ox)) est proportionnel au rayon de courbure R⊥ dans la direction de propagation :

R|| = −νR⊥ (3.15)où ν est le coe�cient de Poisson. Pour obtenir un front plus droit, il faut diminuerle rayon de courbure R⊥, soit en diminuant le rapport Γ/B, où Γ est l'énergie defracture et B le module de rigidité, soit en augmentant la largeur de l'élastomère.Lorsque le rayon de courbure est comparable à l'épaisseur de l'élastomère, la zonecentrale devient plate et les courbures sont concentrées près des bords (Fig. 3.5(b)).A cette occasion, on peut remarquer que l'élastomère est cisaillé dans la directiontransverse laissant présager un mode III de rupture lorsque de telles courbures sontimposées. Cet e�et est peut-être présent à plus faible courbure et serait responsablede la forme du front au voisinage immédiat du bord de l'élastomère.Mesure de la position moyenne La position moyenne du front, notée l(t),correspond à la moyenne de la position de chaque point du front, l'origine étantprise au point d'application de la force. Du fait de l'allure parabolique du front, lacourbe l(t) dépend de la partie du front que l'on a analysé : elle se décale vers lehaut lorsque l'on considère uniquement la partie centrale du front. Cela correspondà une incertitude de l'ordre de 5 à 10% et diminue à mesure que le front s'éloignedu point d'application de la dé�ection.60 1. EQUILIBRE DE LA FISSURE
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(b)Figure 3.6 � a) Taux de restitution de l'énergie en fonction du temps pour uneinterface PDMS-Chrome correspondant à une énergie de fracture ΓCr = 83mJ.m−2.b) Taux de restitution de l'énergie en fonction du temps pour une interface PDMS-Verre correspondant à une énergie de fracture ΓV = 8.0J.m−2.
ΓV (J.m−2) 6.3 8
ΓCr (J.m−2) 0.083 0.2Table 3.2 � Energie de fracture ΓV et ΓCr des interfaces PDMS-Verre et PDMS-Chrome pour deux expériences réalisées dans les mêmes conditions expérimentales.Les écarts sont attribués à l'action de l'environnement, lors de la préparation del'échantillon et lors du pelage, ainsi qu'à la température.1.2.3 Mesure des énergies de fractureA partir de la donnée de la position en fonction du temps, on trace le taux de res-titution de l'énergie en utilisant la formule 3.12 (Fig. 3.6). La valeur aux temps longsde G, lorsque les e�ets viscoélastiques disparaissent, est une détermination expéri-mentale de l'énergie de fracture Γ. La dépendance de G avec le temps sera discutédans la section suivante. Pour deux expériences menées dans les mêmes conditionsexpérimentales, on trouve, pour l'interface PDMS-Chrome, ΓCr = 83mJ.m−2 et

ΓCr = 200mJ.m−2. En ce qui concerne l'interface PDMS-Verre, la valeur de l'éner-gie de fracture est beaucoup plus élevée et vaut ΓV = 6.3J.m−2 et ΓV = 8J.m−2.Les énergies de fracture sont consignées dans le tableau tab. 3.2. Ces valeurscomparables entre elles permettent d'estimer la variabilité des énergies de fractureentre di�érents échantillons. On attribue généralement les écarts par des variabilitésde l'état de surface avant collage et par l'in�uence non négligeable de l'environne-ment (humidité, température, ...). Des expériences réalisées en atmosphère contrôléepermettraient de tester ces hypothèses. Cependant, on remarquera que la variabilitédes énergies de fracture, pour un protocole donné, reste raisonnable, on a toujours1. EQUILIBRE DE LA FISSURE 61
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Figure 3.7 � Substrat de verre texturée après pelage (taille de l'image : 1mm). Untraitement des surfaces au plasma à oxygène avant collage provoque un transfert dematière : des lambeaux de PDMS restent collés sur le verre. Ce traitement ne serapar utilisé dans la suite.
ΓV � ΓCr. Ce grand écart d'énergie de fracture sera mis à pro�t pour étudier lepiégeage d'un front de �ssure par des défauts de verre sur une surface de chrome.1.3 Discussions1.3.1 Origines des valeurs d'énergie de fracturePour l'interface PDMS-Chrome, les valeurs d'énergie de fracture sont compa-rables à celles que l'on pourrait prédire en supposant des interactions de Van derWaals. Elles sont cependant relativement élevées, cela peut être lié à des imper-fections dans la couche de Chrome laisant apparaître du verre. Avec des énergiesde fracture de quelques J.m−2, les interactions de Van der Waals ne sont pas do-minantes pour l'interface PDMS-Verre. Di�érents travaux invoquent l'existence deliaisons hydrogènes multiples entre les chaînes de l'élastomère et le substrat. Desénergies de fracture de l'ordre de 0.1-1 J.m−2 ont été mesurées [130, 133]. A noterque, dans notre cas, la �ssure est bien interfaciale. Des excursions de la �ssure dansle volume de l'élastomère ont pu être observées (Fig. 3.7) mais cette situation ar-rive uniquement lorsque l'élastomère et le verre ont été traités au plasma à oxygèneavant collage. Ce traitement n'est pas utilisé dans le protocole de préparation deséchantillons.Hypothèse de séparation d'échelle Nous avons analysé la topographie del'élastomère après pelage (Fig. 3.8(a)). A la �n de l'expérience qui a durée envi-ron 7 jours, l'élastomère est décollé rapidement du substrat et la topographie dela surface de PDMS est reconstruite à l'aide d'un pro�lomètre optique. A l'endroitoù se trouvait le front de �ssure, il apparaît un ménisque de rd = 25 microns de62 1. EQUILIBRE DE LA FISSURE
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(b)Figure 3.8 � a) Reconstruction de la surface de PDMS par pro�lométrie optiqueau voisinage de la position d'équilibre du front. Le bourrelet a une largeur d'environ
20µm pour une hauteur maximale de 500nm. b) Pro�l de la surface.
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CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNElarge et 0.5 microns de hauteur. Ces dimensions correspondent à celles de la zonede dissipation (Chap. 1, Part. 2.3.2). Il est intéressant de comparer cette taille aveccelle qu'on peut trouver par un argument d'échelle :
rd ∼

Γ

E
∼ 10µm (3.16)où le module d'Young E ∼ 1MPa et l'énergie de fracture Γ ∼ 10J.m−2. La valeurobtenue est légèrement sous-estimée mais l'ordre de grandeur est bien respecté.Finalement, l'hypothèse de séparation d'échelle est véri�ée : les dimensions de lazone de dissipation sont bien plus petites que les dimensions de l'échantillon. Nousavons remarqué que le ménisque se résorbe partiellement sur une échelle de tempsde l'ordre de quelques heures.1.3.2 E�et de l'épaisseurOn a vu que l'épaisseur intervient dans le module de rigidité de courbure. Plusl'élastomère est épais, plus la position d'équilibre est éloignée pour une dé�ection�xée. L'approximation de tige n'est valable que dans la limite où le rayon de courburelongitudinale est grand devant l'épaisseur de l'élastomère :

R⊥ =
l2

d
=

(
9B

4Γ

)1/4

� h (3.17)Comme on peut le véri�er à partir des valeurs de rayon de courbure données dansle tableau 3.1, cette condition est toujours véri�ée en pratique.1.3.3 E�et de la pesanteurPour des raisons pratiques, l'élastomère est placé sous le substrat et est doncsusceptible de se décoller par le simple e�et de la gravité. On peut évaluer le rapportdu moment Mc résultant de la courbure de l'élastomère et le moment MP du poidsde la partie décollée. On trouve facilement l'expression de MP :
MP =

1

2
ghwl2 (3.18)

Mc est donné à partir de l'expression 3.6. En introduisant l'angle moyen θ = d/l, lerapport des deux moments s'écrit :
Mp

Mc

=
2gρ

Eh2
θl3 ≈ 10l3 (3.19)En supposant le cas le plus défavorable où θ est de l'ordre de 1 et la longueur de la�ssure égale à la taille du substrat qui vaut 7cm, on trouve un rapport de l'ordrede 4%. En pratique, ce rapport est inférieur à 1% et on pourra toujours négliger lese�ets de la gravité.64 1. EQUILIBRE DE LA FISSURE



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNEMatériaux nGélatine 1.7Caoutchouc naturel 1.8Caoutchouc peu réticulé 2.4Caoutchouc réticulé 5.0Table 3.3 � Valeurs de n pour di�érents matériaux (d'après [25]).2 DynamiqueAprès avoir étudié les états d'équilibre de la �ssure, nous allons nous intéresser àla dynamique de relaxation de la ligne. Les expériences qui vont être présentées sont,dans l'esprit, très similaires aux expériences de �uage où l'on mesure la relaxationdes contraintes lorsqu'une déformation, en général un cisaillement, est imposée. Enutilisant l'approche de Maugis et Barquins, nous allons établir l'équation du mou-vement du front conduisant à une expression de la vitesse moyenne en fonction dutemps. En comparant avec les résultats expérimentaux, nous pourrons alors proposerune expression de l'énergie dissipée.2.1 Equation du mouvementOn rappelle la relation entre le taux de restitution de l'énergie et de la vitesseproposé par Maugis et al. [90] :
G− Γ = Γ

( v

v?

)1/n (3.20)On dé�nit la fonction de dissipation Φ par :
Φ =

( v

v?

)1/n (3.21)L'existence d'une position d'équilibre impose que la vitesse s'annule quant t tend vers
+∞. Cette condition se traduit par n > 1. De plus, on verra que plus n augmente,plus la dynamique de relaxation ralentit. A la limite où n = +∞, la relaxationdu front suit une loi logarithmique qui sera étudiée dans le paragraphe suivant. Letableau 3.3 présente quelques valeurs d'exposant n trouvées dans la littérature. Enutilisant le développement linéaire de G autour de la position d'équilibre de la �ssure(eq. 3.13), on obtient l'équation du mouvement suivante :

1

4n
v

v?
=

(
1− l

leq

)n (3.22)En intègrant entre t0 = 0 et t, on a pour la position moyenne l(t) :
1− l/leq
1− l0/leq

=

(
1 + (n− 1)

t

t?

)−1/(n−1) (3.23)2. DYNAMIQUE 65



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNEoù l0 = l(t0) et t? est une échelle de temps dé�nie par
t? =

leq
4nv?

(3.24)La vitesse v(t) du front s'écrit alors :
v = v?4n

(
1− l0

leq

)(
1 + (n− 1)

t

t?

)−1−1/(n−1) (3.25)Pour t � t?, on a :
v ∼

(
t

t?

)−1−1/(n−1) (3.26)Fonction de dissipation logarithmique Lorsque l'on fait tendre n vers l'in�ni,on obtient, pour t � t0 :
v ∼ t?

t
(3.27)On peut montrer que la fonction de dissipation varie alors comme le logarithme dela vitesse :

Φ ∼ ln(v) (3.28)La résolution de l'équation du mouvement 3.20 conduit à la forme suivante de lavitesse en fonction du temps :
v = V

(
t

t?

)−1−β (3.29)où β = 1/(n − 1), V et t? sont homogènes à une vitesse et un temps et sont desfonctions de l0, leq, v? et n. Nous allons maintenant comparer les vitesses de frontexpérimentales avec la forme que nous venons d'obtenir. V , t? et β seront des para-mètres d'ajustement.2.2 Evolution temporelle de la vitesse2.2.1 Mise en forme des donnéesLa vitesse du front est obtenue en caculant la dérivée discrète de l(t) par rapportau temps :
v(ti) =

l(ti+1)− l(ti)

ti+1 − ti
(3.30)Par cette méthode, un signal de vitesse est très bruité à cause d'une mauvaise périoded'échantillonnage (Fig. 3.9(c)). En e�et, lorsque l'intervalle de temps ti+1 − ti entredeux photos est trop petit pour un déplacement signi�catif du front, la di�érence

l(ti+1)−l(ti) correspond à une mesure du bruit et �uctue donc énormément au coursdu temps. Nous avons donc rééchantillonné les valeurs de l(ti) avant de calculer la66 2. DYNAMIQUE
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(c)Figure 3.9 � a) Calcul de la vitesse sans rééchantillonnage de la position moyenne.b) Rééchantillonnage par un pas de temps constant. c) Rééchantillonnage par unpas de temps à progression géométriquedérivée. On utilise pour cela la fonction Matlab interp1 avec la méthode 'cubic' pourlaquelle deux valeurs successives de la position sont interpolées par un polynôme deHermite d'ordre 3. Lorsque l'on prend un pas de temps constant, les données sontcertes "nettoyées" de valeurs aberrantes Fig. 3.9(a), par contre, les données auxgrands temps sont surreprésentées. Un autre artefact est que pour les temps longs,plusieurs valeurs successives de la position correspondent à un même polynôme deHermite et ne sont pas de "vraies" valeurs expérimentales Fig. 3.9(b). En prenantun pas de temps variable de la forme dt = at où a est un paramètre ajustablevariant entre 1 (pas de temps constant) et 2, ces e�ets sont corrigés : les pointsexpérimentaux sont bien répartis sur toutes les échelles de vitesses et l'on n'observepas d'e�et lié à un suréchantillonnage comme on peut le voir sur la �gure 3.9(c). Onremarque que le choix de a ne modi�e pas la courbe.2.2.2 Relaxation en loi de puissanceConditions expérimentales Le substrat est une lame de verre de dimensions
26x76mm2 recouverte dans la première moitié d'une couche de chrome, la secondemoitié est une surface de verre. Sur la surface de chrome a été imprimé un mo-tif constitué de deux bandes parallèles en verre de longueur inégale. La largeurdes bandes est de 20microns, elle est su�samment petite pour ne pas perturberla dynamique de la ligne. Le front de �ssure va donc se propager successivementà travers une double bande adhésive, une simple bande, une interface homogènePDMS-Chrome et en�n une interface homogène PDMS-Verre. La forme du frontau voisinage des bandes adhésives sera étudiée au chapitre suivant. Le PDMS a étéréticulé à 50°C pendant plus de 10h et ensuite à 75°C pendant 3h. On impose unedé�ection d = 7mm pendant environ 7 jours (6.105s).Exposant et vitesse caractéristique La position moyenne l(t) et la vitessesont représentées dans les graphes de la �gure 3.10. La vitesse décroît comme uneloi de puissance avec le temps. On ajuste les données par la fonction V

(
t
t?

)−1−β où2. DYNAMIQUE 67
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(b)Figure 3.10 � a) Evolution de la position moyenne en fonction du temps dans le casd'une interface PDMS-Verre. b) Evolution de la position moyenne en fonction dutemps. L'ajustement des données par une loi de puissance (t/t?)−1−β donne β ≈ 0.3,soit n ≈ 4, une échelle de temps t? ≈ 120s. Les lignes en pointillés correspondentaux exposants −1 et −1.5.
β = 1/(n − 1) en faisant varier t0. Les résultats sont consignés dans les tableaux3.4. Pourvu que t � t0, on trouve β = −0.33 ± 0.03, ce qui correspond à n ≈ 4,
t? ≈ 120s et V ≈ 15µm.s−1.2.2.3 Relaxation logarithmiqueToujours avec une interface PDMS-Verre, nous avons observé un autre exposantpour la vitesse qui est proche de -1 correspondant à β = 0 et n � 1.Conditions expérimentales Les raisons d'un tel comportement ne sont pasclairs. Il s'avère que ce type de relaxation est apparu avant la mise au point dé-�nitive du protocole de préparation des échantillons (voir Chapitre 2). Une di�é-

t0 (x103s) V (µm.s−1) t? (s) β n0.5 12 51 0.22 5.51.2 20 53 0.28 4.63.0 9 120 0.30 4.37.8 12 110 0.32 4.120.1 11 140 0.34 3.952.3 18 110 0.36 3.8Table 3.4 � Paramètres d'ajustement des données de v(t) par la fonction V
(

t
t?

)−1−βavec t > t0 et β = 1/(n− 1).68 2. DYNAMIQUE
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(c)Figure 3.11 � a) Ajustement de la position moyenne par une fonction logarithmique
l(t)− l0 = leff ln(1+ veff t/leff) où l0 est la position de la �ssure à t = 0, leff et veffsont des paramètres ajustables. b) Echelle log-lin c) Ajustement de la vitesse par unefonction de la forme V (t/t?)−1−β . On trouve β ≈ −0.04, t? = 20s et V = 29µm.s−1.
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CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNErence importante était l'absence d'un nettoyage par une solution Piranha. Or onsait que le traitement d'une surface avant collage a une in�uence déterminante surl'adhésion [70]. Une étude plus poussée permettrait de con�rmer cette hypothèse.Exposant et vitesse caractéristique Les �gures 3.11(a) et 3.11(b) représententl'évolution de la position moyenne du front en fonction du temps, en échelle linéaireet semi-logarithmique. Les courbes ont été ajustées par la fonction :
l(t)− l0 = leff ln(1 + veff t/leff) (3.31)On remarque alors que cette forme ajuste très bien les données sur deux décadesen temps pour leff ≈ 1mm et veff ≈ 10−2mm.s−1. Ces résultats sont en accordavec l'évolution de la vitesse avec le temps qui présente une dépendance en t−1(Fig. 3.11(c)). Plus précisément, on trouve un exposant β ≈ 0.04 et donc un exposantde ≈ −0.96 pour la vitesse.2.2.4 Cas de l'interface PDMS-ChromeConditions expérimentales Nous nous intéressons au cas d'une interface PDMS-Chrome. Pour ce faire, nous avons utilisé le substrat décrit dans le paragraphe 2.2.2.Le front balaye donc une surface de chrome présentant une �ne bande de 20 mi-crons de large en verre. La largeur des bandes adhésives a été choisie pour qu'elle neperturbe pas la valeur de la position d'équilibre du front. Ainsi on considérera quela surface de chrome est homogène et que les valeurs d'énergie de fracture que l'ontirera corresponderont au cas d'une interface PDMS-Chrome.Résultats A la di�érence de l'interface PDMS-Verre, la courbe l(t) est beaucoupmoins régulière. En s'intéressant aux positions du front proche de l'équilibre, on re-marque des sauts espacés d'une période très proche de 24h (env. 90000s). Cela sug-gère que l'interface PDMS-Chrome qui présente une énergie de fracture beaucoupplus faible que l'interface PDMS-Verre, est plus sensible aux conditions de tempéra-ture et d'humidité de l'environnement. Les �uctuations de température entre le jouret la nuit peuvent être mises en cause d'autant que l'expérience a été réalisée pendantune semaine de mai particulièrement ensoleillée dans une salle d'expérience avec degrandes fenêtres exposées plein sud. On remarque aussi que le front de �ssure d'uneinterface PDMS-Chrome est beaucoup moins régulier qu'une interface PDMS-Verreque lorsque l'on considère des énergies de fracture de l'ordre de 80mJ.s−2, la formedu front devient sensible aux imperfections de l'interface. Ces imperfections peuventavoir plusieurs causes : un protocole de nettoyage moins e�cace sur le chrome que surle verre, une couche de chrome inhomogène ou encore des propriétés visco-élastiquesinhomogènes. Pour pouvoir faire la comparaison avec le cas PDMS-Verre, nous avonstracé l'évolution de la vitesse au cours du temps en échelle logarithmique et tracéune loi de puissance qui ajuste au mieux les données. On trouve alors un exposant

β ≈ 1, soit n ≈ 2 et un temps caractéristique t? ≈ 4000s. Un meilleur contrôle desconditions expérimentales est nécessaire pour pouvoir faire une comparaison avecles résultats trouvés dans la littérature.70 2. DYNAMIQUE
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(d)Figure 3.12 � a) Position moyenne de la �ssure pour une interface PDMS-Chrome.b) Même courbe avec une dilation de l'échelle verticale. La progression en escalierpeut être causée par variations de température et d'humidité entre le jour et la nuit.d) Vitesse moyenne du front en fonction du temps. d) Même courbe mais avec unedilatation horizontale. Un ajustement par une loi de puissance, en pointillé, donneun exposant entre −1.8 et −2 et teff = 5.103s.
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Figure 3.13 � In�uence de l'incertitude sur la valeur de la position �nale sur lecomportement de Φ avec la vitesse. La forme de la courbe est très sensible à lavaleur de l'énergie de fracture et donc à la position �nale de la �ssure. Expériencede relaxation présentée dans la �gure 3.10, les courbes correspondent à trois positionsd'équilibre di�érentes : 52.5mm, 52.8mm et 53mm.2.3 Lien avec la rupture sous-critiqueNous avons exploité les données de relaxation à travers deux paramétrisationsdi�érentes : (t, l) et (t, v). (v,G) ou (v,Φ) sont deux autres paramétrisations cou-ramment employés en physique de l'adhésion. Les courbes Φ(v) de la �gure 2.3correspondent à la relaxation d'une �ssure pour une interface PDMS-Verre. Le cal-cul de Φ nécessite de connaître avec précision la position d'équilibre de la �ssure, cecia�n de calculer l'énergie de fracture par la formule 3.11. La position d'équilibre n'estconnue précisemment que pour une relaxation qui a duré su�samment longtemps.Pour trois positions d'équilibre : 52.5, 52.8 et 53mm, les trois courbes Φ(v) de la�gure 2.3 sont obtenues. On remarque alors que la loi de puissance est très sensibleà la valeur de la position d'équilibre. Pour leq = 52.3mm, on trouve un exposant
n ≈ 3.6. Cette façon de mesurer l'exposant n nous semble être moins �able que celleconsistant à ajuster la courbe de vitesse et qui a conduit à un exposant n ≈ 4. Indé-pendamment de la précision sur la valeur de n, nous avons véri�é expérimentalementque la position de la �ssure obéit à l'équation du mouvement de la �ssure proposéepar Maugis. Nous avons montré que l'environnement avait une in�uence notable surles mécanismes de dissipation dans le cas d'une interface PDMS-Chrome suggérantun lien avec la rupture par corrosion sous contrainte (voir Chap. 1, Part. 2.3.4). Entraçant l'évolution de la vitesse de la �ssure en fonction du facteur d'intensité descontraintes K (Fig. 3.14(b)), on remarque un comportement similaire de la courbeavec celle tracée dans la �gure 1.10. Sachant que n ≈ 4, on en déduit un exposantde la loi de Charles m ≈ 8.72 2. DYNAMIQUE
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Figure 3.14 � Expérience de relaxation présentée dans la �gure 3.10 pour leq =
52.3mm. a) Fonction de dissipation Φ en fonction de la vitesse. Un ajustement parune loi de puissance donne un exposant n−1 ≈ 0.28. b) Vitesse en fontion du facteurd'intensité des contraintes K. On retrouve l'allure caractéristique observée dans lesruptures par fatigue avec un chargement statique.3 ConclusionsGrâce aux expériences de relaxation, nous avons déterminé les énergies de frac-ture et caractérisé la dissipation et ce pour deux types d'interface : PDMS-Verre etPDMS-Chrome. Pour l'interface PDMS-Verre, l'énergie de fracture est ΓV ≈ 5J.m−2et, pour l'interface PDMS-Chrome ΓCr ≈ 0.1 J.m−2. Les mesures d'énergie de frac-ture ne sont pas à confondre avec le travail de fracturation qui est dépendant dela vitesse de pelage. Ces valeurs sont sensibles à l'action de l'environnement, humi-dité et température, notamment pour l'interface PDMS-Chrome. Nous recherchionsun tel contraste d'adhésion a�n de créer, par lithographie, des interfaces fortementhétérogènes : des motifs de verre vont constituer des zones de forte adhésion parrapport au reste de la surface qui sera recouverte de chrome. Le comportement dufront en présence d'hétérogénéités sera étudié au chapitre suivant.Pour ce qui est de la dynamique, en analysant l'évolution de la position moyenneau cours du temps, nous avons pu donner une forme de l'énergie dissipée par unitéde surface nouvellement créée :

Udiss ∼ v
1

n (3.32)avec n ≈ 4 voire beaucoup plus élevé suivant le protocole de préparation de l'échan-tillon. Ce type de dissipation est compatible avec une rupture par fatigue à charge-ment constant modélisée par une équation du mouvement du type :
v ∼ Km (3.33)avec K le facteur d'intensité des contraintes et m = 2n ≈ 8. Les arguments avancéspour expliquer ce type de dynamique font appel aux phénomènes d'adsorption et de3. CONCLUSIONS 73



CHAPITRE 3. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE HOMOGÈNEréactions chimiques en pointe de �ssure. Il serait intéressant de tester ces argumentssur notre expérience.
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Chapitre 4Réponse d'un front de �ssure à unehétérogénéité élémentaireCe chapitre constitue le point d'articulation entre l'étude de l'interaction poly-mère - substrat du chapitre précédent et le comportement de la �ssure dans uneinterface hétérogène du chapitre suivant. Nous nous plaçons ici à une échelle in-termédiaire où l'on se propose de caractériser la réponse du front de �ssure à undéfaut unique, lithographié sur le substrat. La première partie est une discussion,sans résultats expérimentaux, sur la modi�cation de la dynamique du front lorsquela ténacité présente une variation brusque dans la direction de propagation. La situa-tion concrète est celle d'une bande transversale de verre ou de chrome. La deuxièmepartie traite de la déformation du front lorsque la ténacité est modulée uniquementdans la direction transverse. Une attention particulière est portée au régime desgrandes déformations du front. La troisième partie combine les deux sollicitations :la réponse du front à une modulation brusque de la ténacité dans les deux directionsde l'espace est présentée.1 Bande transversale1.1 Position du problèmeLes substrats que nous allons considérer dans ce chapitre ne sont recouverts quepartiellement par une couche de chrome, le reste de la surface étant en verre. Lasituation que l'on envisage est décrite dans la �gure 4.1 : le substrat est couvert dechrome dans la partie y < l× ou la partie y > l×. Le repère Oxy a été introduit, yétant la direction de propagation du front (direction longitudinale) et x la directionorthogonale (direction transversale). Le front de �ssure est repéré par sa positionmoyenne l. Par rapport à la situation du chapitre précédent, la seule di�érence estque l'énergie de surface dépend désormais de l.Comme la discussion qui suit ne sera que qualitative, nous omettrons systéma-tiquement les préfacteurs sans dimension dans les équations. L'énergie totale par75



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE
Figure 4.1 � A gauche, échantillon présentant une interface PDMS-Chrome (ennoir), pour y < l× suivie d'une interface PDMS-Verre (en blanc) pour y > l×. Adroite, deuxième cas de �gure où l'ordre des interfaces a été inversé.

(a) (b)Figure 4.2 � a) Energie de surface d'une interface mixte Chrome-Verre. b) Energiede surface d'une interface mixte Verre-Chrome.unité de longueur s'écrit alors :
U ∼ B

d2

l3
+ Γ(l)l (4.1)

d étant la dé�ection imposée, l la position de la �ssure, B le module de rigidité et
Γ(l) l'énergie de fracture. Pour une surface Chrome-Verre (Fig. 4.2(a)), l'énergie desurface est dé�nie par :

Γ(l) =

{
ΓCr si l < l×,

ΓV si l > l×.
(4.2)Le cas d'une surface Verre-Chrome est présenté dans la �gure 4.2(b). La dynamiquedu front est supposée adiabatique, cette situation est réalisée lorsque la vitesse ḋ de ladé�ection est su�samment lente pour que la �ssure se trouve à chaque instant dansune position d'équilibre. La position de la ligne est alors obtenue par minimisationde l'énergie totale.1.2 Passage Chrome-Verre - PiégeageNous commencerons par le cas d'un substrat recouvert de chrome dans la partie

y < l×. Par minimisation de l'énergie totale, la position d'équilibre leq du front etson énergie Ueq s'écrivent :76 1. BANDE TRANSVERSALE



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE
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(b)Figure 4.3 � Interface mixte Chrome-Verre. a) Le minimum de l'énergie totale Ueqest une fonction linéaire par morceaux de la position d'équilibre de la �ssure leq. Elleprésente une discontinuité en l = l× et est strictement croissante. b) Le minimumde l'énergie totale Ueq est une fonction continue de la dé�ection d. La �ssure est àl'équilibre en l× pour une dé�ection comprise entre d1 et d2 et Ueq varie comme d2En dehors de cet intervalle, Ueq croît comme √d.
leq ∼

(
B

ΓX

) 1

4 √
d (4.3)

Ueq ∼ ΓX leq (4.4)où X = Cr pour leq < l× et X = V pour leq > l×. L'énergie Ueq de la �ssure apparaîtdonc comme une fonction linéaire par morceaux de leq avec une discontinuité en
leq = l×. La situation où la �ssure est exactement à l'endroit de la transition Chrome-Verre nécessite un traitement particulier. La position leq = l× n'est pas atteintepour une unique valeur de dé�ection mais au contraire pour une plage de dé�ection
d1 < d < d2 où d1 et d2 sont dé�nis par les relations suivantes :

l× ∼
(

B

ΓCr

) 1

4 √
d1 (4.5)

l× ∼
(

B

ΓV

) 1

4 √
d2 (4.6)Ainsi pour leq = l× et d1 < d < d2 :

Ueq ∼ ΓCrl× +B
d2

l3×
(4.7)1. BANDE TRANSVERSALE 77
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(b)Figure 4.4 � Interface mixte Verre-Chrome. a) Le minimum de l'énergie totale
Ueq est une fonction linéaire par morceaux de la position d'équilibre de la �ssure
leq. Elle présente une discontinuité en l = l× et, surtout, n'est pas monotone. Pourune certaine gamme d'énergies, il existe deux positions d'équilibre stables. b) Leminimum de l'énergie totale Ueq en fonction de la dé�ection d présente deux branchesqui varient comme √d. Lorsque la dé�ection est comprise entre d1 et d2, il existe uneposition d'équilibre dans l'interface PDMS-Verre (branche se terminant au point A)et une autre position dans l'interface PDMS-Chrome (branche partant du point C).
Ueq est une fonction strictement croissante et continue de la dé�ection. Elle variecomme d2 dans l'intervalle [d1, d2] et comme √

d en dehors de celui-ci. A partir deces résultats élémentaires, nous pouvons dé�nir ce qu'on entend par ligne piégée : ils'agit d'un état d'équilibre stable peu ou pas sensible aux variations du paramètrede contrôle, ici la dé�ection. A noter que la notion de ligne piégée devient moinsévidente à mesure que la discontinuité de Ueq avec leq est moins abrupte. Si l'onenvisage une transition Chrome-Verre di�use, le front ne subit plus un arrêt à lafrontière mais simplement un ralentissement.1.3 Passage Verre-Chrome - AvalancheConsidérons maintenant le passage Verre-Chrome. Les expressions de la positiond'équilibre et de l'énergie totale associée se déduisent aisément des calculs précé-dents :
leq ∼

(
B

ΓX

) 1

4 √
d (4.8)

Ueq ∼ ΓX leq (4.9)où X = V pour leq < l× et X = Cr pour leq > l×. Une di�érence fondamentale parrapport au cas précédent est que la �ssure est en équilibre instable pour leq = l−×78 1. BANDE TRANSVERSALE



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIREet en équilibre stable pour leq = l+×. Une traduction graphique de cette situationest fournie par les �gures 4.4(a) et 4.4(b) : l'énergie atteint un maximum local en
leq = l−× et un minimum local leq = l+×. Du fait de l'existence d'une discontinuiténégative, Ueq(l

+
×)−Ueq(l

−
×) < 0, l'énergie n'est plus une fonction monotone : il existedeux positions d'équilibre stables, l'une dans le verre, l'autre dans le chrome, pourcertaines énergies. Le choix entre ces deux positions est dicté par les états antérieursde la �ssure. Partons d'une dé�ection d = 0 et augmentons la progressivement. La�ssure se propage dans l'interface PDMS-Verre jusqu'en A où leq = l× et d = d2.Lorsque d = d+2 , le front passe dans une interface PDMS-Chrome avec une énergie

UA et tombe dans le puits de potentiel ACB. Si la dynamique était réversible, onassisterait à une oscillation du front entre les points A et B. Bien évidemment, detelles oscillations ne sont jamais observées, la �ssure subit plutôt une avancée rapidelorsque leq = l+×. On appelera ce mouvement une avalanche. Lorsque la transitionChrome-Verre est plus douce au point que Ueq soit une fonction croissante de leq, cesavalanches ne sont plus observées. Ces résultats peuvent être dérivés rigoureusementà l'aide du critère de stabilité établi au chapitre 1 (eq. 1.45).
1.4 Bandes de largeur �nie - Etat métastableDiscutons maintenant brièvement du cas d'une bande de taille b dans la direction
y. Deux cas de �gure se présentent suivant que la bande est en verre ou en chrome.Pour une bande de chrome, le front subit une avalanche suivie d'une période de blo-cage. On peut facilement montrer que si b est su�sammant petit devant K0

(
dK
dl

)−1,le saut du front lors d'une avalanche sera plus grand que la largeur de la bande dechrome. En conséquence, les bandes chromées correspondent à des zones d'instabili-tés du front avec des vitesses élevées et les bandes de verre à des zones d'équilibre oùla vitesse est soit nulle soit très faible. Dans le deuxième cas envisagé, la bande deverre, le front est d'abord bloqué un temps au niveau de la transition Chrome-Verrepuis, après s'être propagé à travers sur la surface de verre, subit une avalanche à latransition Verre-Chrome. En intégrant les résultats de la discussion précédente, onpeut facilement se convaincre que l'état piégé peut devenir un état métastable si labande est su�samment �ne. Dans les perspectives, nous discuterons de la questionportant sur le temps de vie de cet état métastable lorsque la bande présente uneou plusieurs discontinuités. Ces discontinuités constituent des zones de chrome oùle front n'est plus piégé : la question de savoir si le front entier ou seulement unepartie de celui-ci va continuer de se propager et, jusqu'à quel point, repose sur lacapacité du front à se déformer.Dans la partie suivante, nous étudions la déformation du front lorsqu'il se propagesur une bande longitudinale : l'invariance dans la direction y est retrouvée par contreelle est brisée dans la direction x. Une des conséquences de ce changement est quela propagation du front n'est alors plus marquée par des séquences de piégeage etd'avalanche.2. BANDE LONGITUDINALE 79



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE

Figure 4.5 � Schéma représentant le front de �ssure (ligne noire) vu de dessus.Le front marque la séparation entre les surfaces décollées, à gauche, et les surfacestoujours en contact, à droite. Il se déplace vers la droite. La présence d'une bandecentrale adhésive, perturbe le front créant un pincement. Expérimentalement, ils'agit d'une bande de verre où le PDMS a tendance à adhérer plus fortement quesur le chrome.2 Bande longitudinaleNous considérons maintenant la situation où le front se propage sur un substratprésentant une bande de verre longitudinale (Fig. 4.5). Cette partie débute par larésolution de l'équation d'équilibre conduisant à une expression analytique de laforme du front. Nous présenterons ensuite les résultats expérimentaux que nousdiscuterons à la lumière des prédictions théoriques.2.1 Position du problèmeEn l'absence de bande adhésive, on note h0 la forme du front 1 associée à unfacteur d'intensité des contraintes K0 et une ténacité K0
c . La présence d'une bandede verre adhésive est modélisée par une tenacité qui varie spatialement :

Kc(x) = K0
c + δKc(x) (4.10)où δKc(x) est une fonction créneau (Fig. 4.6) :

δKc(x) =

{
δKc si |x| < a,

0 sinon. (4.11)La présence de cette bande perturbe le front d'une quantité δh(x) et le FIC d'unequantité δK[x, δh] :
h(x) = h0 + δh(x) (4.12)

K[x, δh] = K0 + δK[x, δh] (4.13)1. En négligeant les e�ets de bord, la forme du front est indépendante de x80 2. BANDE LONGITUDINALE
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xFigure 4.6 � Pro�l de ténacité dans la direction x d'un substrat présentant unebande de verre centrale de largeur 2a, le reste de la surface étant couvert de chrome.
KV

c = K0
c + δKc et KCr

c = K0
c sont respectivemement la ténacité d'une interfacePDMS-Verre et d'une interface PDMS-Chrome.2.2 Forme d'équilibre du frontDans l'hypothèse où les pentes du front sont petites, |h′(x)| � 1, une relationlinéaire entre K[x, δh] et δh peut être obtenue [17, 42, 78] :

K[x, δh] = K0 +
dK0

dh
δh+K0 1

2π
V P

∫ +∞

−∞

δh(x′)− δh(x)

(x′ − x)2
dx′ (4.14)où PV représente la valeur principale de l'intégrale. Bien que ce ne soit pas explicitedans les notations, le facteur d'intensité des contraintes K est calculé dans le casd'un mode d'ouverture pur. Pour notre étude, il vaut mieux le considérer comme unFIC e�ectif qui rend compte d'un état des contraintes en tête de �ssure bien pluscompliqué. Cette approximation est justi�ée par le très bon accord entre la prédic-tion théorique et les résultats expérimentaux. Le critère de Gri�th-Irwin s'étendnaturellement au cas d'un front de �ssure :

K[x, δh] = Kc(x) (4.15)A l'ordre zéro en δh, l'équation 4.15 donne :
K0 = K0

c (4.16)Nous rappelons les expressions de K0 et K0
c 1.38 :

K0 =
3

2

√
BE

d

(h0)2
(4.17)

K0
c =

√
EΓ0 (4.18)2. BANDE LONGITUDINALE 81



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIREoù d est la de�ection, h0 la position moyenne du front (notée précédemment l), B lemodule de rigidité, E le module d'Young et Γ0 l'énergie de fracture. Nous retrouvonsainsi la position moyenne h0 d'équilibre du front en fonction de la dé�ection d :
h0 =

(
9

4

B

Γ0

) 1

4 √
d (4.19)Avec la solution d'ordre zéro, on peut calculer l'expression du deuxième terme dansl'équation 4.14. Le FIC s'écrit alors :

δK[x, δh] =
1

2
K0

[
−δh

h0
+

1

π
V P

∫ +∞

−∞

δh(x′)− δh(x)

(x′ − x)2
dx′

] (4.20)A l'ordre linéaire en δh, l'équation 4.15 s'écrit :
δK[x, δh] = δKc(x) (4.21)Pour trouver l'expression de δh, on écrit l'équation 4.21 dans l'espace de Fourier.Les transformées de Fourier de δh, δK et δKc, notées respectivement δ̃h, δ̃K et δ̃Kc,s'écrivent [30, 63, 112] :

δ̃K(q) = −1

2
K0

c

(
|q|+ 1

h0

)
δ̃h(q) (4.22)

δ̃Kc(q) = δKc
2 sin qa

q
(4.23)où 2a est la largeur de la bande adhésive. En égalant les expressions 4.22 et 4.23, onobtient l'expression de δ̃h :

δ̃h(q) = −4
δK

K0
c

sin qa

q
(
|q|+ 1

h0

) (4.24)La transformée de Fourier inverse de l'expression précédente donne :
δh(x) = −2

π

δKc

K0
c

∫ +∞

−∞

sin qa

q
(
|q|+ 1

h0

)eiqxdq (4.25)En dérivant sous le signe intégrale par rapport à x, on obtient, après quelques ma-nipulations, l'expression suivante pour la pente locale du front :
δh′(x) =

4

π

δKc

K0
c

∫ +∞

0

sin qa sin qx(
q + 1

h0

) dq (4.26)L'intégrale 4.26 peut être calculée explicitement dans la limite q � 1/h0 à l'aided'un logiciel de calcul formel :
δh′(x) =

2

π

δK

K0
c

ln

∣∣∣∣
1 + x/a

1− x/a

∣∣∣∣ (4.27)82 2. BANDE LONGITUDINALE
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(b)Figure 4.7 � a) Fluctuation δh d'un front en présence d'une bande adhésive delargeur 2a. Loin de la bande, la �uctuation décroît logarithmiquement. La taille dupincement est proportionnelle à 2aδKc/K
0
c . b) Pente du front de �ssure présentantune divergence en x = ±a.Nous verrons dans la suite que cette expression est valable lorsqu'on est su�sammentloin des bords de bande. En intégrant l'expression précédente par rapport à a, ontrouve l'expression de la perturbation du front δh par une bande adhésive de largeur

2a :
δh(x) =

2a

π

δKc

K0
c

[(
1 +

x

a

)
ln
∣∣∣1 + x

a

∣∣∣ +
(
1− x

a

)
ln
∣∣∣1− x

a

∣∣∣
]
+ c (4.28)où c est une constante d'intégration, K0

c = KCr
c , KV

c sont respectivement la ténacitéde l'interface PDMS/Cr et PDMS/Verre. δKc/K
0
c = 1 − KV

c /K
Cr
c est appelé lecontraste de ténacité. Rappelons que l'expression 4.28 est la solution d'une équationlinéarisée pour laquelle la pente du front δh′(x) est supposée petite devant l'unité. Enconsidérant la �gure 4.7(b), on remarque cependant que la dérivée du front divergeau voisinage de x = ±a c'est-à-dire lorsque l'on s'approche des bords de la bandeadhésive. Cette divergence est la manifestation de la limite q � 1/h0 qui n'est pasvalable pour les fortes pentes.On appelle "pincement" la partie du front à l'intérieur de la bande adhésive. Enutilisant l'équation 4.28, l'expression de la longueur du pincement H en fonction de

a et δKc

K0
c
s'écrit :

H = |δh(x = a)− δh(x = 0)| = ln 2
4a

π

δKc

K0
c

≈ 1

2
H? (4.29)où H? = 2a δKc

K0
c
a été introduit. La taille du pincement n'est pas donnée par l'uniquelongueur du problème à savoir la largeur 2a de la bande mais par le produit H? =

2a δKc

K0
c
où δKc

K0
c
n'est pas nécessairement petit ou proche de l'unité comme on le verra2. BANDE LONGITUDINALE 83



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIREdans la présentation des résultats expérimentaux. De manière générale, lorsque unfront rencontre une hétérogénéité quelconque, H? constitue l'échelle de la déforma-tion dans la direction de propagation.On introduit la fonction fa,b paramétrée par a et b :
fa,b(u) =

(
1 +

u− b

a

)
ln

∣∣∣∣1 +
u− b

a

∣∣∣∣+
(
1− u− b

a

)
ln

∣∣∣∣1−
u− b

a

∣∣∣∣ (4.30)Dans le cas d'une bande de largeur 2a centrée en b = 0, on a :
δh1(x) =

1

π
H?fa,0(x) + c1 (4.31)L'équation donnant δh étant linéaire, on trouve par superposition linéaire, la formed'un front lorsqu'il y a deux bandes de largeur 2a distantes de 2b :

δh2(x) =
1

π
H? [fa,−b(x) + fa,b(x)] + c2 (4.32)Dans la suite, nous allons donner l'expression de quelques grandeurs élémentairescaractérisant la forme du front.Limite a → 0 Etudions maintenant la limite a → 0 avec H = cst. A partirl'équation 4.27, on trouve :
δh′(x) =

2

π

H?

x
(4.33)En introduisant une longueur de coupure à grande échelle Lc, la forme du fronts'écrit :

δh(x) =
2

π
H? ln

∣∣∣∣
x

Lc

∣∣∣∣ (4.34)avec x < Lc. Loin de la ligne adhésive, la décroissance de la perturbation est loga-rithmique et l'action de la bande sur le front est entièrement déterminée par H?.Dans la suite de cette partie, nous présentons une série de trois expériencesqui permettent de tester les limites de validité de la modélisation qui vient d'êtreprésentée.2.3 Résultats expérimentaux2.3.1 Expérience 1 : saturation des déformationsCette expérience traite de la dépendance de la taille du pincement avec le contrastede ténacité dans un régime où les déformations du front ne sont manifestement paspetites.Protocole Le substrat utilisé est une lame de verre de dimension 26×76mm2 avecdes motifs présentés dans la �gure 4.8. Il s'agit d'une succession de 7 bandes de verrede largeur a croissante, le reste de la surface étant couverte de chrome. Le rapportd'aspect des bandes est toujours le même : Longueur = 4× Largeur. Ce rapport a été84 2. BANDE LONGITUDINALE
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Figure 4.8 � Substrat de dimension 26×76mm2 présentant une succession de bandesde verre de largeur a croissante, le reste de la surface étant couverte de chrome.La largeur varie sur environ 2 décades : 15.5µm, 31.1µm, 63.3µm, 128µm, 256µm,511µm et 1020µm (seules les trois bandes sont représentées). Les bandes ont toutesle même rapport d'aspect : Longueur = 4 × Largeur. La distance entre deux bandesest 10a (échelle non respectée sur la �gure).choisi pour que le front puisse atteindre une forme stationnaire sans que l'in�uencede la longueur de la bande se fasse sentir. La dé�ection a été imposée à l'aide dela platine de translation manuelle (voir Fig. 2.10(a)). Toutes les mesures ont étéréalisées pour une dé�ection �xe et ajustée de telle manière que le front traverse lesbandes pendant une durée approximativement identique. Les photos ont été prisesà l'aide d'un appareil photo monté sur une binoculaire dont le grossissement a étéadapté à la taille de la bande observée.Relation entre H et H? Des photos du front se propageant, de haut en bas, àtravers la série des 7 bandes adhésives sont présentées dans la �gure 4.9. Le frontcorrespond à la ligne blanche et les bandes adhésives sont en gris clairs. Aux fortsgrossissements, le manque de netteté des photos est dû aux vibrations causées parle mécanisme de l'appareil photo lors d'une prise de vue. A l'oeil, on remarque quela forme du front est très di�érente de celle prédite par la théorie. En e�et, à latransition Chrome-Verre en x = ±a, le front suit une verticale sur une distancecomparable à la longueur de la bande alors que la théorie prédit seulement un pointsingulier où la pente diverge. Nous avons mesuré la taille du pincement pour les 7bandes adhésives (�g 4.8). On trouve bien que la taille du pincement est proportion-nelle à la largeur de la bande et ce, bien que la forme du front ne soit pas préditepar la théorie 4.9. On mesure une pente de 3.3 correspondant à un contraste deténacité δKc

K0
c
= 7.5 et un rapport de ténacité KV

c

KCr
c

= 8.5. Pour des bandes de largeursupérieure à 300 microns, on observe cependant une déviation à la linéarité. Cet e�etest clairement visible sur les images de la �gure 4.9. Ces résultats sont en accordavec les énergies de fracture mesurées au chapitre précédent. En e�et, en utilisant2. BANDE LONGITUDINALE 85
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(a) 2a=15.5µm (b) 2a=31.1µm (c) 2a=63.3µm (d) 2a=128µm

(e) 2a=256µm (f) 2a=511µm (g) 2a=1020µm
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Figure 4.9 � Photos en haut : Pincement central du front au niveau d'une bandeadhésive de verre de largeur 2a croissante de 15.5µm (a) à 1.0mm (g). Les bandes deverre (rectangles gris clair) ont un rapport d'aspect constant : Hauteur = 4×Largeur.Le front (ligne blanche) se déplace du haut vers le bas. Figures du bas : La taille dupincement H croit linéairement avec la largeur 2a de la bande. On observe un écartà la linéarité pour des largeurs supérieures à quelques centaines de microns.86 2. BANDE LONGITUDINALE



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE
(a) (b) (c) (d)Figure 4.10 � Fronts de �ssure en présence d'une bande de 128microns de large pourdi�érents temps de collage : 1er collage : 15h (a), 2ème collage : 4j (b), 3ème collage :15h (c), 4ème collage : 7h. Ces quatre images sont issues d'un même échantillon quia été collé et décollé plusieurs fois.
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(b)Figure 4.11 � Evolution de la taille du pincement H en fonction de la largeur dela bande 2a. a)Les trois jeux de données sont présentées. • : temps de collage 15h,premier collage, � : temps de collage 4j, deuxième collage, 4 : temps de collage7h, troisième collage. b) H/2a en fonction de 2a. Pour les faibles a, le rapport estconstant pour les trois courbes. Il divisé par deux pour les plus grands a.la relation 1.38, le rapport de ténacité peut s'écrire en terme d'énergies de fracture :
KV

c

KCr
c

=

√
ΓV

ΓCr
(4.35)Nous avons trouvé des rapports d'énergies de fracture variant entre 40 et 80, cesvaleurs correspondent à des rapports de ténacité compris entre 6 et 9.Modulation du contraste d'adhésion En jouant sur le temps de collage del'élastomère sur son substrat, il est possible de moduler le contraste de tenacité.Les photos de la �gure 4.10 montrent l'allure du front au passage d'une bande delargeur 128 microns. Il s'agit d'un même échantillon qui a été décollé et recolléplusieurs fois avec des temps de collage variables : 1er collage : 15h (Fig. 4.10(a)),2ème collage : 4j (Fig. 4.10(b)), 3ème collage : 15h (Fig. 4.10(c)), 4ème collage :2. BANDE LONGITUDINALE 87
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Figure 4.12 � Front de �ssure (en noir) en présence d'une bande de largeur 2a =
256microns. En ajustant uniquement la pointe à l'aide la fonction 4.36 avec 2a =
256microns �xé, on obtient les cercles bleus : δKc/K

0
c = 0.58 et H? = 148microns.En ajustant l'ensemble de la courbe à l'aide de la même fonction 4.36 mais sans�xer la largeur, on obtient la courbe rouge : δKc/K
0
c = 0.68, 2a = 235microns et

H? = 160microns.7h (Fig. 4.10(d)). A partir de ces images, on remarque une constante diminution del'amplitude du pincement que l'on mesure a posteriori. A partir du même échantillon,nous avons répété deux fois l'expérience présentée dans la �gure 4.9 en variant letemps de collage. Les résultats sont présentés dans la �gure 4.11(a). Les disquesnoirs correspondent aux données de la �gure 4.9(h), les carrés rouges à un tempsde collage de 12h environ, les triangles bleus à un temps de collage de 6h environ.On constate e�ectivement une diminution de la pente des courbes à l'origine et,donc, une diminution du contraste de ténacité. Dans la �gure 4.11(b), le rapportd'aspect des pointes H
2a

a été tracé en fonction de 2a. Pour les faibles largeurs debande, le rapport d'aspect et, par conséquent, le contraste de ténacité est quasimentconstant, compte de tenu de l'incertitude de la mesure aux forts grossissements.Pour les grandes largeurs de bandes, le rapport d'aspect chute de moitié pour lestrois courbes. L'echelle de transition est estimée à 200µm.2.3.2 Expérience 2 : bande adhésive simpleNous considérons maintenant des contrastes de ténacité plus faibles a�n de testerla validité de l'expression 4.28.Ajustement près du pincement On étudie maitenant la forme précise du front.L'échantillon, présenté dans la section précédente (Fig. 4.10(c)), a été collé troisfois, la durée du dernier collage est de 7h. La durée de l'expérience étant de 1h,l'état d'adhésion n'a pas évolué signi�cativement. La largeur de la bande est 2a =
256microns. La détection du front a été faite manuellement à l'aide d'un logiciel dedessin vectoriel. La forme du front a été ajustée par la fonction suivante :

hfit(x) =
2a

π

δKc

K0
c

fa,0(x) (4.36)88 2. BANDE LONGITUDINALE
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Figure 4.13 � A gauche : Fronts de �ssure en présence d'une unique bande adhésived'environ 20 microns de large. La courbe expérimentale est représentée en noir,l'ajustement par la fonction 4.36 en rouge. A droite : zoom sur la pointe. On trouvealors δKc/K
0
c = 1.2, 2a = 19microns et H? = 23microns.

fa,0 étant dé�nie par l'équation 4.30, les paramètres ajustables sont la largeur de labande 2a et le contraste de ténacité δKc

K0
c
. En ajustant uniquement la partie du frontà l'intérieur de la bande par hfit en �xant 2a = 256 microns 2 (largeur mesurée surl'image), on trouve : δKc

K0
c

= 0.58 et H? = 148microns. En ajustant l'ensemble dufront par hfit en laissant a variable, on obtient : δKc/K
0
c = 0.68, 2a = 235micronset H? = 160microns.Décroissance logarithmique Pour étudier la décroissance logarithmique, nousavons utilisé un substrat de quartz de dimension 76×76mm2 sur lequel a été impriméune bande de verre de 20 microns de large 3. Nous sommes donc à des échelles bienplus petites que la situation précédente, cela nous permet d'étudier la forme dufront sur des distances plus grandes sans être gêner par la courbure naturelle dufront. On a regardé plusieurs intervalles d'analyse [−40a, 40a], [−40a,−a]∪ [a, 40a],

[−40a,−2a] ∪ [2a, 40a],[−40a,−5a] ∪ [5a, 40a],[−40a,−10a] ∪ [10a, 40a]. Le front aété ajusté de trois manières di�érentes : à l'aide de 2a
π

δKc

K0
c
fa,0(x) =

1
π
H?fa,0(x) avec

a et δKc

K0
c
comme paramètres d'ajustement, avec seulement δKc

K0
c
comme paramètred'ajustement et, en�n, à l'aide de 2

π
H? ln |x| + f0 avec H? et f0 comme paramètresd'ajustement. Les résultats sont consignés dans le tableau 4.1.2.3.3 Expérience 3 : interaction entre bandes adhésivesDans cette expérience, nous testons la linéarité du terme d'interaction élastiqueen comparant la réponse du front à une et deux bandes adhésives.Protocole Le substrat utilisé pour cette expérience est décrit dans la �gure 4.14(a).Il s'agit deux bandes parallèles de largeur 20 microns et espacées d'une distance de20 microns. La longueur d'une bande est de 10mm, l'autre, plus longue, fait 15mm.Le substrat est une plaque de quartz de dimension 76×76mm2 bien plus grande quela taille des bandes adhésives. Le fait d'avoir des bandes de taille di�érentes permet2. Il n'a pas été possible d'obtenir un ajustement en laissant a variable3. Le motif est en réalité celui de la �gure 4.14(a) mais nous n'allons considérer pour le momentque le front perturbé par une seule bande.2. BANDE LONGITUDINALE 89
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1) 1

π
H?fa,0(x) =

2a
π

δKc

K0
c
fa,0(x)zone exclue δKc/K

0
c 2a (microns) H? (microns)

∅ 1.2 19 23
[−a, a] 1.2 17 20
[−2a, 2a] 1.2 18 22
[−5a, 5a] 1.0 22 22
[−10a, 10a] 0.9 30 272) 1

π
H?fa,0(x) =

2a
π

δKc

K0
c
fa,0(x) et 2a = 20(microns)zone exclue δKc/K

0
c H? (microns)

∅ 1.1 22
[−5a, 5a] 1.1 22
[−10a, 10a] 1.1 223) 2

π
H? ln |x|+ f0zone exclue f0 (microns) H? (microns)

[−a, a] 1.4 24
[−2a, 2a] 1.4 24
[−5a, 5a] 1.7 24
[−10a, 10a] 2.2 27Table 4.1 � Résultats de di�érents ajustements du front de la �gure 4.13. La bandeadhésive fait 2a = 20microns de large. Pour chaque fonction d'ajustement, une zonecentrale (contenant le pincement) de largeur croissante, a été exclue. 1) Ajustementpar la fonction : 1
π
H?fa,0(x). 2) Ajustement par la fonction : 1

π
H?fa,0(x) en �xant lalargeur 20microns. 1) Ajustement par la fonction : 2

π
H? ln |x|+ f0.

90 2. BANDE LONGITUDINALE



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE

Figure 4.14 � A gauche, schéma représentant la surface de la plaque de quartzsur laquelle ont été lithographiées deux bandes de verre parallèles (en blanc) delargeur 20 microns. La surface en gris correspond à une couche de chrome. A noterla di�érence d'échelle entre les dimensions des motifs (quelques dizaines de microns)et celles de la plaque (quelques dizaines de millimètres). A droite, des images prisespar une binoculaire, représentant la forme du front de �ssure se propageant du hautvers le bas sur le substrat lithographié dans le cas d'une bande (en haut) ou de deuxbandes adhésives (en bas).
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(b)Figure 4.15 � Front de �ssure en présence des motifs présentés dans la �gure 4.14(a).Les données expérimentales sont en noir et les ajustements en rouge. a) Front enprésence d'une unique bande adhésive de 20 microns de large. Figure de droite : zoomsur la pointe. On trouve alors δKc/K
0
c = 1.2, 2a = 19 microns et H? = 23microns.b) Front en présence de deux bandes adhésives (même échantillon). En utilisant lafonction a

π
δKc

K0
c
(f−a,0+ fa,0), on obtient l'ajustement rouge qui donne un contraste deténacité δKc/K

0
c = 1.2, une largeur de bande 2a = 19 microns et une épaisseur defront H? = 23microns en très bon accord avec les valeurs trouvées dans le cas d'unebande adhésive.2. BANDE LONGITUDINALE 91
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Figure 4.16 � Front de �ssure en présence des motifs présentés dans la �gure4.14(a). En utilisant la fonction fa,0, on obtient un contraste de tenacité e�ectif de
δKc/K

0
c = 1.5 et une demi-largeur e�ective des deux bandes de a = 28micron.d'étudier le passage du front successivement sur deux bandes puis une bande aucours d'une même expérience. On s'a�ranchit ainsi des variabilités des propriétésmécaniques et de surface d'échantillon à échantillon. La forme du front en présenced'une bande a été analysée comme dans le paragraphe 2.3.2. Dans le cas d'une doublebande, les données sont ajustées par la fonction :

hfit(x) =
2a

π

δKc

K0
c

[fa,−a(x) + fa,a(x)] (4.37)avec pour paramètres d'ajustement δKc

K0
c
et a.La �gure 4.16 témoigne du très bon ajutement de la forme du front à la fois auniveau du pincement et de la décroissance logarithmique. Les valeurs des paramètresd'ajustement sont 2a = 19microns, δKc/K

0
c = 1.2 et H? = 23microns en bon accordavec les valeurs trouvées pour la situation à une bande. On peut attribuer une largeurde bande et une ténacité e�ective au cas bibande en n'ajustant que les queues dufront à l'aide de la fonction :

hfit(x) =
2

π
H? ln |x|+ h0 (4.38)où H? et h0 sont les paramètres à ajuster. L'ajustement correspond à la courberouge de la �gure 4.16. L'ajustement des queues est très satisfaisant et on trouveune largeur de bande e�ective 2aeff = 58 microns, un contraste de ténacité e�ectif

(δKc/K
0
c )eff = 0.79 et une épaisseur de front H? = 46microns. On remarque ainsique (δKc/K

0
c )eff est égale au contraste de ténacité réel moyenné sur la largeur dela double bande :

(
δKc/K

0
c

)
eff

=
2aδKc/K

0
c + 2aδKc/K

0
c

6a
= 0.79 (4.39)Par contre, le principe de superposition est mis en défaut pour des contrastesd'adhésion plus élevés. En e�et, dans la �gure 4.17(a) est représenté en rouge laforme d'un front en présence d'une seule bande. La forme a été dupliquée et décaléed'une largeur de bande si bien que l'on voit deux pointes mais elles sont issues dumême front. On peut ensuite additionner les deux pointes pour obtenir la formeen bleu sur la même �gure. Cette forme est à comparer avec la forme du front en92 2. BANDE LONGITUDINALE
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Figure 4.17 � A gauche, en rouge : front de �ssure en présence d'une bande adhésivede 20 microns de large. Le front a été dupliqué et décalé de 20 microns si bien quel'on observe deux pincements identiques sur la �gure. En bleu : front résultant de lasomme des deux fronts rouges. A droite : front de �ssure expérimental en présente dedeux bandes parallèles de 20 microns de large séparées de 20 microns. On constateque les courbes bleues des deux �gures n'ont pas la même forme.présence de deux bandes (Fig. 4.17(a)). Si le principe de superposition s'appliquait,alors les deux courbes bleues devraient se superposer. On constate que ce n'est pasle cas : la superposition linéaire des solutions prévoit un entrejambe beaucoup plusgrand que ce qu'il n'est en réalité. Cet exemple suggère ainsi qu'il existe une pentecritique des déformations en dessous de laquelle la forme du front n'est plus décritepar l'équation 4.28. Dans le chapitre suivant, le front se propage sur un substratcouvert de motifs répartis aléatoirement. Si on suppose que la pente critique variecomme δKc/K
0
c , cela conduit à une densité critique de motifs ηc ∼ (δKc/K

0
c )

−1.Des études sont en cours pour voir si des changements interviennent au niveau dela morphologie et de la dynamique du front au voisinage de cette densité.La partie suivante réalise une synthèse des situations envisagées dans les deuxpremières parties : une modulation de la ténacité, à la fois dans la direction depropagation, et dans la direction transversale. En s'intéressant au franchissementd'un défaut unique, elle constitue un tremplin pour le chapitre suivant où une étudesur la statistique du front en présence d'un ensemble de défauts est présentée.3 Défaut isolé3.1 Dynamique en bout de bandeLa dernière partie de ce chapitre est consacrée à la dynamique du front lorsqu'ilatteint le bout d'une bande adhésive. Les étapes du processus sont illustrées par lasérie de photos de la �gure 4.18. Photo A : forme stationnaire d'un front en présenced'une bande adhésive de largeur 200µm. La bande apparaît très clairement en hautde la photo D. Au niveau des zones plus foncées, l'élastomère est décollé du substrat.Photo B : la base du pincement subit un étranglement juste en dessous du bout dela bande, dans la partie chromée, alors que la pointe s'est simplement translatée ver-3. DÉFAUT ISOLÉ 93
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Figure 4.18 � Photos prises au cours de la propagation d'un front de �ssure enprésence d'une bande adhésive en verre. La bande, d'une largeur de 200µm, estclairement visible sur la dernière photo. Première photo : forme du front de �ssureen régime stationnaire. La présence du bord de bande n'in�uence pas encore saforme. Deuxième photo : �lamentation. Un étranglement de la base du pincement estobservé dans la région chromée tandis que la pointe, toujours sur la bande de verre,est simplement translatée verticalement. Troisième photo : coexistence de deux zonesde contact disjointes. La région claire correspond à l'aire d'accroche d'un �lamenten arrière du front principal. Quatrième photo : relaxation des déformations. Unefois le �lament décroché, il ne reste plus qu'un seul front dont la forme perturbéerelaxe vers un front rectiligne au cours du temps.ticalement en gardant la même forme. Photo C : l'étranglement se poursuit jusqu'àla séparation du front en deux fronts disjoints. Le contour blanc apparaîssant enbout de bande correspond à l'aire d'accroche d'un �lament en arrière du front prin-cipal. Cette con�guration, qui peut durer plusieurs minutes, est particulière dans lesens que la bande adhésive contribue toujours au pincement du front principal alorsqu'elle n'est plus en contact avec lui. Cette interaction à distance est rendue possiblepar la présence du �lament. Photo D : lorsque le �lament se détache, l'interaction àdistance disparaît, la dynamique est alors celle de la relaxation d'une déformationélasticité du front qui se propage dans une interface homogène.L'étude de la formation d'un �lament, parfois appelée �brillation, est intéressante
(a) (b) (c)Figure 4.19 � a) Des �laments apparaissent lors de la rupture d'un matériau visco-élastique [124]. b) Chemins empruntés par deux pointes de �ssure en interaction.c) Ejection de gouttes issue d'une couronne d'Edgerton. Cette situation apparaîtlorsqu'une goutte d'un liquide, ici du lait, impacte un �lm mince de ce même liquide.94 3. DÉFAUT ISOLÉ



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIREà plus d'un titre [26,43,72]. La formation de �lament contribue à l'essentiel du travailnécessaire pour décoller un adhésif. Cela constitue donc un e�et particulièrementoptimisé pour obtenir de bons adhésifs. De manière assez surprenante, l'apparitionde �laments s'observe aussi dans le décollement d'adhésif dit réversible comme lescélèbre Post-It. D'un point de vue plus théorique, la �lamentation du front est unexemple où deux interfaces en interaction se rapprochent l'une de l'autre avant defusionner. Il existe d'autres exemples dans la littérature. Dans le domaine de lafracture des plaques, un phénomène équivalent est celui de la rencontre, non pas dedeux fronts, mais de deux pointes de �ssure. Lorsqu'elles se propagent en parallèledans la même direction, les deux �ssures ont tendance à se rapprocher l'une de l'autrejusqu'à ce qu'une languette se détache du reste de la plaque. Cet e�et décrit bien lasituation qui apparaît lorsqu'on veut décoller du papier peint : la tendance généraleest qu'il se décolle plutôt par petites languettes plutôt qu'en pans entiers. Lorsqueles deux �ssures se propagent suivant une même ligne mais en sens contraire, lespointes de �ssure présentent la particularité de décrire une man÷uvre d'évitementavant de rentrer en contact par les �ans. Peut-être de manière plus évidente encore,la �lamentation fait aussi echo à la formation de gouttes à partir d'une surface libre.L'exemple le plus simple connu de tous est le goutte à goutte d'un robinet mal fermé.Beaucoup d'études portent sur la dynamique juste avant le détachement complet dela goutte car elle constitue un exemple de singularité en temps �ni [33,131]. D'autresétudes portent sur la formation d'une collection de gouttes consécutive à un impactsur une surface liquide. L'exemple le plus fameux est certainement la couronne deEdgerton qui apparaît après l'impact d'une goutte sur un �lm mince du mêmeliquide, en l'occurence du lait. Le déferlement d'une vague est aussi un mécanismede production d'un très grand nombre de gouttelettes, appelé aérosol, et qui joueun rôle très important en météorologie. En�n la fusion de membranes lipidiquesou la coalescence de disques de cristaux liquides constituent aussi des exemples desingularité en temps �ni. Nous allons voir dans le paragraphe suivant que c'est unepropriété partagée par la �lamentation.3.2 FilamentationNous avons étudié le processus de �lamentation, en utilisant le substrat auxbandes adhésives de largeur variable, déjà présenté dans la partie précédente. Enjouant sur la platine de translation manuelle, le front est amené rapidement auniveau d'une bande particulière, puis, la dé�ection est diminuée a�n de ralentir lapropagation avant le début de la �lamentation. Cela permet ainsi de suivre toute ladynamique avec une fréquence d'échantillonnage, 2Hz, accessible pour un appareilphoto. Le processus est décrit par la taille de l'étranglement, ∆X(t) à un instant tet par l'instance de rupture tr de l'étranglement 4.20(a). La �gure 4.20(b) regroupel'ensemble des données obtenues sur toutes les bandes et montre que la taille del'étranglement croît comme une loi de puissance avec ∆t
1

2 où ∆t = tr − t quelquesoit la largeur 2a de la bande. En normalisant∆X par 2a et ∆t par τ = tr, toutes lesdonnées se regroupent très bien sur une courbe maîtresse d'équation : 1.17∆tn avec
n = 0.47 ≈ 1

2
. Autant la normalisation par la largeur paraît naturelle, autant, il n'est3. DÉFAUT ISOLÉ 95
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CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIRE
Figure 4.21 � Lorsque le constraste de ténacité est trop faible, il n'y a pas de�lamentation.pas encore clair pourquoi une normalisation de ∆t par tr donne de bons résultats.Un autre temps caractéristique apparaît dans ce problème 2a/vm. Cependant nousn'avons pas de mesures �ables de la vitesse moyenne si bien que nous n'avons pas putrancher en faveur d'un temps caractéristique plutôt qu'un autre. La �lamentationn'a lieu que pour des valeurs élevées du contraste de ténacité. Par exemple, le frontde la �gure 4.21 qui correspond au front du paragraphe 2.3.2, ne présente pas de�lament en bout de bande : son contraste de ténacité n'est que de∼ 0.6. La largeur dela bande n'a pas d'in�uence sur la �lamentation alors que des vitesses de propagationélevées ont tendance à inhiber le processus. Une étude en vitesse serait nécessairepour éclaircir ce dernier point.Pour conclure, nous avons montré que la �lamentation correspond à une singu-larité en temps �ni : la vitesse d'étranglement diverge pour t = tr. L'étude d'unedynamique singulière constitue un moyen d'investigation des problèmes de ruptureou d'adhésion car elles sont, en général, indépendantes du détail microscopique dusystème étudié.3.3 Relaxation de la déformationNous avons en�n étudié la relaxation �nale du front une fois que le �lament s'estdécroché. La �gure 4.22(a) montre l'évolution de la forme du front au cours des100 premières secondes de la relaxation. La dynamique de la relaxation est issuede la compétition entre deux termes : l'un est lié à l'élastique du front, l'autre auxprocessus de dissipation étudiés au chapitre précédent. Il est possible d'écrire uneéquation du mouvement en reprenant les résultats concernant la dépendance du FICavec la vitesse du front :

K(δḣ) = K0

(
1 + Φ(δḣ)

) (4.40)où K0 est le FIC à l'équilibre et Φ la fonction de dissipation. A l'aide de l'équation4.20, l'équation du mouvement s'écrit de manière générale :
Φ(δḣ) =

1

2π
V P

∫ +∞

−∞

δh(x′)− δh(x)

(x′ − x)2
dx′ (4.41)Le cas où Φ est une fonction linéaire a déjà été résolue dans le contexte d'une lignede mouillage [87] :

δh = π−1H? ln

∣∣∣∣
x2 + (ct)2

L2

∣∣∣∣ (4.42)3. DÉFAUT ISOLÉ 97
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(d)Figure 4.22 � a) 100 premières secondes de l'évolution de la déformation du frontaprès le décrochement du �lament. Les lignes correspondent à un ajustement parla fonction H ln x2+W 2

L2 . b), c) et d) Evolution des paramètres d'ajustement de lafonction en fonction du temps, 2a étant la largeur de la bande.

98 3. DÉFAUT ISOLÉ



CHAPITRE 4. RÉPONSE D'UN FRONT DE FISSURE À UNE HÉTÉROGÉNÉITÉÉLÉMENTAIREoù L est une longueur de coupure à grande échelle, c une vitesse caractéristiqueassociée aux processus de dissipation, H? l'échelle de longueur dans la directionde propagation. D'après les expériences de relaxation que nous avons présentéesau chapitre précédent, il n'est pas possible de se prononcer sur la nature de ladissipation. Nous avons donc utilisé l'expression 4.42 comme fonction d'ajustement :
δhfit = H ln

x2 +W 2

L2
(4.43)Cette fonction ajuste très bien les �uctuations du front en fonction du temps commele montre la �gure 4.22(a). Cependant, à la di�érence des résultats trouvés dans lecas d'une ligne de mouillage,W et L ont une dépendance non linéaire avec le tempsà la di�érence de H . Des analyses sont en cours pour comprendre l'origine de cettedépendance, en véri�ant notamment s'il ne s'agit pas d'un artefact de l'ajustement.4 ConclusionDans ce chapitre, nous avons montré dans la première partie qu'une hétérogénéitéprovoquait l'apparition d'états d'équilibre surstable, métastable et instable alors quel'interface homogène ne présente que des états d'équilibre stables. Il s'en suit unedynamique de la ligne présentant des phases de piégeage et des phases d'avalanche.La deuxième partie a porté sur les déformations du front. Nous avons mis enévidence un paramètre important : le contraste de ténacité δKc

K0
c
. Bien que le pro-blème que nous étudions ne fait pas intervenir d'autre échelle de longueur que lataille de l'hétérogénéité a, cette échelle n'est pas su�sante pour rendre comptre desdéformations du front dans la direction de propagation. Il existe, en réalité, uneautre échelle H? = 2a δKc

K0
c
qui ne s'identi�e pas à a dans la mesure où le contraste deténacité peut être modulé sur plus d'une décade (0.6-7). Les études du comporte-ment du front en présence d'une ou de deux bandes tendent à prouver que pour deséchelles grandes devant H?, x > H?, l'élasticité du front introduite par Gao et al.décrit bien les formes obtenues. Ce résultat n'a rien d'évident dans la mesure où l'onest en présence d'une �ssure interfaciale se propageant en mode mixte. Par contre,pour des échelles x < H?, une description �ne de la déformation au voisinage d'undéfaut nécessite l'introduction de termes non-linéaires dans l'expression du FIC.L'étude de la dynamique en bout de bande nous apprend que le contraste deténacité est tel que le front peut se diviser en sous-fronts disjoints. La �lamentationest apparue comme une singulatité à temps �ni, la vitesse de l'étranglement variantcomme ∆t−

1

2 .
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Chapitre 5Front de �ssure dans une interfacedésordonnéeLa plupart des matériaux sont hétérogènes : ils présentent des inclusions, descavités ou des inhomogénéités chimiques réparties au hasard dans le volume. Alorsque le chapitre précédent s'est focalisé sur la forme et la dynamique du front àl'échelle d'une hétérogénéité unique, dans ce chapitre, nous nous approchons unpeu plus d'une situation réelle, en considérant la propagation du front dans uneinterface présentant un grand nombre d'hétérogénéités réparties aléatoirement. Laquestion porte alors sur la statistique aux grandes échelles spatiales et temporelles.A la di�érence des matériaux naturels, notre échantillon possède un désordre trèsbien contrôlé que nous caractérisons dans la première partie. La seconde partie estconsacrée à la dynamique di�usive d'un point du front alors que la dernière parties'intéresse plus spéci�quement à la morphologie du front.1 Conditions expérimentales1.1 Présentation des substratsLes substrats présentent une zone texturée consistant en une déposition aléatoirede motifs en verre, le reste de la surface étant couverte de chrome. Les coordonnées
(x, y) de chaque motif ont été tirées au hasard suivant une loi uniforme en utilisantun générateur de nombres aléatoires. En permettant le recouvrement, le désordre neprésente pas de corrélation spatiale au-delà de la taille caractéristique du motif. Lescaractéristiques des substrats que nous avons utilisés sont présentées dans le tableau5.1, ils di�èrent par leur taille, la taille de la zone texturée et le taux de couverture
η, dé�ni comme le rapport entre la surface de verre et la surface de la zone texturée.A noter que les substrats 1 et 2 présentent des motifs carrés de 70µm de côté, trèsespacés, alors les autres substrats présentent des disques d'environ 20µm de diamètreplus concentrés. Sur la plupart des substrats, une bande adhésive de 200µm a étélithographiée en avant de la zone désordonnée. La mesure du rapport d'aspect dupincement du front constitue alors une estimation du contraste de ténacité. 101



CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉELongueursDimensions (mm2) caractéristiques (µm)N° Substrat Zone texturée N η (%) a Lm lc1 26×76 25×25 1.3 103 1 70 710 70002 26×76 25×25 6.7 103 5 70 342 13003 26×76 25×25 3.3 105 20 18 44 584 76×76 26×26 1.0 106 35 15 26 555 76×76 76×26 1.0 106 20 18 44 58Table 5.1 � Caractéristiques des substrats. Les substrats N°1, 2 et 3 sont des lamesde verre alors que le substrat N°4 est en quartz. Les motifs sont des carrés de
a = 70µm de côté (substrats N°1 et 2) ou des disques de a = 20µm de diamètre(substrats N°3 et 4). η est le taux de couverture, Lm ∼ a/

√
η la distance moyenneentre motifs et lc ∼ a/η la distance moyenne entre motifs dans la direction verticale.1.2 Propriétés statistiques du désordreA�n de caractériser la zone texturée à travers ses propriétés statistiques, nousavons réalisé une simulation numérique. Elle consiste en une déposition de N carrésde a pixels de côté sur une grille de L pixels de côté dont une réalisation est présen-tée dans la �gure 5.1(a). Les coordonnées de chaque motif sont tirés aléatoirementsuivant une distribution uniforme et le recouvrement de motif est autorisé. On note

s l'aire d'un motif, S l'aire de la zone texturée. La �gure 5.1(b) montre que η nedépend que du paramètre Ns/S :
η = 1− exp

(
−N

s

S

) (5.1)Une autre caractéristique statistique du substrat est la distance moyenne entre deuxdéfauts l dans une direction particulière. Pour des raisons qui paraîtront évidentesdans la suite du chapitre, nous avons choisi la direction verticale, celle qui correspondà la direction de propagation du front de �ssure. A l'aide de la simulation numérique,nous avons réalisé une déposition aléatoire de N = 2000 motifs carrés de 16px decôté couvrant une surface à η = 37%. En e�ectuant 10 réalisations de ce désordre,nous avons trouvé que la distribution des longueurs l est une exponentielle :
P (l) =

1

lc
exp

(
− l

lc

) (5.2)où lc est une longueur caractéristique qui varie comme √s/η.Passons maintenant aux propriétés statistiques de la ténacité. En pratique lescarrés blancs correspondent à des motifs de verre de ténacité KV
c le reste de lasurface correspond à du chrome de ténacité KCr

c :
Kc(x, y) =

{
KV

c si le pixel en (x,y) est blanc,
KCr

c sinon. (5.3)102 1. CONDITIONS EXPÉRIMENTALES
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(c)Figure 5.1 � a) Répartition de carrés de 10px de côté. Les coordonnées du centrede chaque carré sont tirées aléatoirement suivant une loi uniforme. b) Taux de cou-verture des motifs η en fonction de Ns/S où N est le nombre de motifs, s l'aire d'uncarré et S l'aire du substrat. Les données de la simulation numériques (•) se super-posent à la courbe η = 1 − exp(−Ns/S)(en tireté). c) Distribution de la distance
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CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉENom Substrats N° vm (nm.s−1) Fech (s−1) δKc

K0
cA 1 300-470 0.1 3B 2 280-460 0.1 3C 3 150 0.1 -D 4 300 0.1 6-7E 4 15 0.03 3F 5 3600 0.1 -Table 5.2 � Détails expérimentaux des expériences A à F. vm est la vitesse moyennedu front, Fech le nombre de photos prises par seconde (fréquence d'échantillonnage).Une bande adhésive a été imprimée sur le substrat avant la zone texturée (sauf pourles expériences C et F), ce qui permet d'évaluer le contraste de ténacité δKc

K0
c
.La moyenne de la ténacité s'écrit :

mKc
= KCr

c

(
1 + η

δKc

KCr
c

) (5.4)et la déviation standard :
σKc

= KCr
c

(√
η(1− η)

δKc

KCr
c

) (5.5)1.3 Présentation des expériencesLe tableau 5.2 présente les caractéristiques expérimentales des expériences analy-sées dans ce chapitre. Les expériences A et B présentent la particularité d'avoir unedensité de défauts très faible. A cause d'une fréquence d'échantillonnage trop faible,les données de l'expérience F ne sont pas utilisées pour l'étude de la dynamique.2 Dynamique di�usive biaiséeLa dynamique du front de �ssure est étudiée à travers l'évolution de la positiond'un point du front. Le front étant discrétisé en pixels, une expérience de décol-lement fournit un ensemble d'environ 1000 séries temporelles h(x0, t) où x0 est laposition d'un pixel du front constitué de plusieurs milliers de points. Les séries sontéchantillonnées à 0.1 ou 0.03Hz pour un déplacement typique d'une dizaine de milli-mètres. Deux exemples de séries temporelles correspondant aux expériences B et Csont présentées dans la �gure 5.2. Les photos des �gures 5.2(a) et 5.2(b) montrent unfront de �ssure se propageant de haut en bas à travers une interface désordonnée oùles motifs de verre sont aussi visibles. Les �gures 5.2(c) et 5.2(d) présentent, pour un
x0 donné, une partie de série temporelle des expériences correspondantes. Les deuxséries sont caractérisées par une dérive globale de h(x0, t) égale à la vitesse moyennedu front. Dans le cas d'un désordre dilué, des avancées rapides du front suivies derelaxation sont clairement visibles. Pour une désordre plus dense, la relaxation n'estpas résolue en temps, à la place, on observe des séquences de piégeages (pentes104 2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE
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(d)Figure 5.2 � Les �gures de gauche se rapportent au substrat N°2 (désordre dilué),celles de droite au substrat N°4 (désordre dense). a) et b) Photos du front de �ssurese propageant de haut en bas. La photo b) a été prise à travers une binoculaire avecun éclairage directif ce qui explique l'inversion de contraste par rapport à la photo a)(Cf chapitre 2). c) et d) Evolution de h(x0, t) avec x0 �xé en fonction du temps. Lespentes faibles ou nulles correspondent à une phase de piégeage du point, les pentesverticales à une phase d'avalanche.
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TFigure 5.3 � Position d'un point du front h(x0, t) en fonction du temps (lignenoire). La vitesse moyenne vm dépendant du temps, la dérive est supprimée par desajustements (en tireté rouge et bleu) quadratiques dans une fenêtre temporelle dedurée T inférieure à la durée totale du signal.nulles) et de dépiéageages (pentes verticales). L'information importante étant juste-ment ces séquences de piégeages-dépiégeages, nous avons développé une procédurepour éliminer le mouvement de dérive.2.1 Extraction des �uctuationsPour accéder à une valeur de la vitesse moyenne, il ne su�t pas de faire unajustement linéaire sur une série temporelle su�samment longue. En e�et, quandla vitesse de dé�ection ḋ est constante, la vitesse moyenne du front varie comme
∼ ḋ/

√
d : le front décélère à mesure que la dé�ection augmente. De plus, des condi-tions expérimentales variant légèrement avec le temps (température, humidité, ...)ainsi que de possibles inhomogénéités des propriétés mécaniques et de surface del'échantillon, peuvent être responsables d'une variation de la vitesse moyenne. Enpratique ces variations sont toujours très lentes comparées aux �uctuations de vitesseà l'échelle des défauts. Il est alors possible de faire une hypothèse d'adiabaticité : lavitesse moyenne du front sera considérée comme constante sur une échelle de temps

T beaucoup plus grande qu'une échelle de temps typique comme, par exemple, ladurée d'une séquence de piégeage-dépiégeage. Comme on le verra dans la suite, cettehypothèse est bien véri�ée. La méthode que nous avons employée pour éliminer ladérive consiste à soustraire à h(x, t) un polynôme d'ordre 2 dont les coe�cients sontdéterminés par un ajustement dans une fenêtre temporelle T :
δh(x0, t) = h(x0, t)− [a0 + a1t + a2t

2] (5.6)Cela revient à e�ectuer un ajustement quadratique par morceau comme illustrépar la �gure 5.3. Nous obtenons ainsi un nouvel ensemble de séries temporelles
δh(x0, t) de durée T dont un exemple est présenté dans la �gure 5.4. Les avalanches106 2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE
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Figure 5.4 � Signal redressé par ajustement dans une fenêtre de durée T = 40000s.Parties du signal de durée ∆t = 40000s (a), ∆t = 10000s (b) et ∆t = 800s (c).correspondent à des vitesses positives rapides alors que les piégeages correspondentdes vitesses négatives égales à −vm où vm est la vitesse moyenne du front.2.2 Statistiques temporelles des �uctuationsBien que la dynamique du front puisse être étudiée à travers les �uctuations devitesse, nous avons préféré étudier les �uctuations de positions pour deux raisons.Premièrement, la fréquence d'échantillonnage est trop faible pour que l'on puisseavoir accès à la vitesse instantanée du front qui peut prendre des valeurs élevéesau moment du dépiégeage. Deuxièmement, nous allons montrer que les distribu-tions de δh exhibent une échelle de longueur δhc qui ne dépend ni de la fréquenced'échantillonnage, ni de la durée de la série temporelle.2.2.1 Distributions de �uctuations de positionsLes distributions de δh dépendent a priori de la durée de la série temporelle. Parexemple, pour le mouvement brownien, il est connu que le déplacement quadratiquemoyen varie comme √
∆t où ∆t est la durée pendant laquelle la particule di�use.Nous allons donc découper les séries temporelles en sous-séries de durée ∆t < Tet redé�nir à chaque fois l'origine de manière à ce que δh(x0, t = 0) = 0. Nousavons regardé l'in�uence du choix de T et du degré du polynôme sur la forme desdistributions. Nous avons fait ces tests sur l'expérience C, Fig. 5.5. On a aussi véri�éque le choix de T n'avait pas d'in�uence sur les distributions à temps courts.2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE 107
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(l) ∆t = 6000sFigure 5.6 � Distributions des �uctuations δh(x, t) du front à x �xé pour les ex-périences B (1ère ligne), D (2ème ligne), C (3ème ligne) et E (4ème ligne). Le tauxde couverture vaut respectivement : 5%, 35%, 20% et 35%. Les vitesses moyennesvalent respectivement : 450, 300, 150 et 15nm.s−1. δh(x, t) est extrait du signal brut
h(x, t) par un ajustement quadratique dans une fenêtre temporelle de durée T in-férieure à la durée totale du signal. Les distributions sont calculées en considérantdes sous-signaux de durée δt < T avec δh(x, t = 0) = 0.2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE 109
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∆t pour les expériences C et D (b). Aux temps courts, l'amplitude des �uctuationsa une croissance quasi-linéaire. La croissance ralentit pour des temps plus longs. b)Distribution de δh(x, t) de l'expérience D pour ∆t = 103s et T = 103s. Pour dessignaux longs intégrant un grand nombre de séquences de piégeages et d'avalanches,la distribution est une loi gaussienne. En ajustant une parabole en échelle lin-log,un quadratique moyen de 93µm a été trouvé.Nous avons calculé les distributions de δh pour les expériences B (Fig. 5.6, a àc), D (Fig. 5.6, d à f), C (Fig. 5.6, g à i) et E (Fig. 5.6, j à l). Il n'y a pas assezde données pour traiter l'expérience A. Pour des séries d'une durée de l'ordre de
∆t ∼ 100s, les distributions sont très dissymétriques. Les �uctuations négatives ontune faible amplitude mais sont plus probables. Cette discontinuité est le re�et de ladissymétrie dans la séquence de piégeage-dépiégeage. On observe aussi que les queuesde la distribution pour la partie positive sont relativement rectilignes traduisantune décroissance exponentielle. Ce comportement est semblable aux distributionsde vitesses de l'expérience de Schmittbuhl et al. [84, 85, 127]. Des séries de plusgrandes durées sont composées d'une succession de séquences de piégeage-avalancheet produisent des distributions plus symétriques avec toutefois une discontinuitéà δh = 0 qui perdure. L'évolution de la déviation standard des distributions desexpériences C et D est représentée dans la �gure 5.7(a). On observe une croissancequasi linéaire des �uctuations puis un changement de régime vers ∆t = 1000s. Auxtemps longs, les distributions tendent vers une distribution gaussienne comme lemontre la �gure 5.7(b).2.2.2 Queues exponentiellesNous avons ajusté la queue pour δh > 0 par une exponentielle (Fig. 5.8(a)) :
N∆t(δh) ∼ exp(−δh/δhc), où δhc est une taille caractéristique des �uctuations. Bienque la gamme où les queues ont un comportement exponentiel est relativement110 2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE
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(c)Figure 5.8 � a) Distribution de δh(x, t) de l'expérience C pour ∆t = 120s. Unajustement des queues de la distribution par une exponentielle donne deux taillescaractéristiques : δhc = 2.7µm (pour δh < 0, en rouge) et δhc = 18µm (pour δh > 0,en noir). La taille caractéristique des �uctuations négatives (Fig. b) et positives (Fig.c) est représentée en fonction de ∆t pour les expériences B, C, D et E. c) Pour les�uctuations positives, la taille caractéristique est indépendante de ∆t.

(a) (b) (c)Figure 5.9 � Diagrammes spatiotemporels d'un point du front de �ssure (temps enabscisse, espace en ordonnée). Les trois diagrammes correspondent à trois positionsdi�érentes sur le front. Le temps est représenté en abscisse, l'espace en ordonnée.Les lignes horizontales plus claires qui ressemblent à des codes barres sont les hété-rogénéités.
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(c)Figure 5.10 � Distributions de δh(x0, t) pour les expériences D (η = 35%, vm =
0.30µm.s−1), C (η = 20%, vm = 0.15µm.s−1) et E (η = 35%, vm = 0.015µm.s−1). Lessubstrats des expériences D et E sont les mêmes, le substrat de l'expérience C estlégèrement moins dense. Les distributions se superposent lorsque les déplacementsmoyens du front ∆l = vm∆t sont les mêmes.limitée, on remarque sur la �gure 5.8(b) que δhc est relativement indépendant de
∆t. En particulier, il n'y a clairement pas de dépendance linéaire du type δhc =
vc∆t qui traduirait l'existence non pas d'une taille caractéristique mais d'une vitessecaractéristique vc. Il est plus di�cile de caractériser une décroissance exponentielleà mesure que ∆t augmente et que la distribution tend vers une loi gaussienne.Il est possible que l'existence de queues exponentielles soit directement liée auxpropriétés statistiques du désordre, en particulier, de la distribution exponentiellede la distance entre motif. La �gure 5.9 présente trois diagrammes spatio-temporelsissus de l'expérience D. A la di�érence des graphes de la �gure 5.2, ces diagrammesont été construits directement à partir des photos du front. Cela permet de visualiseren même temps les disques de verre qui apparaissent ici sous la forme de ligneshorizontales plus claires. A noter, qu'à certains instants le diagramme n'est pasunivalué : cela correspond à la formation des �laments étudiée au chapitre précédent.On remarque surtout que les zones de piégeage correspondent très souvent aux bordsd'un disque et que les sauts correspondent en réalité à un déplacement d'un bordde disque à un autre. Nous avons vu au début de ce chapitre que les distributionsdes distances entre les motifs étaient justement des exponentielles. Le lien entre ladistance caractéristique lc entre motifs et δhc n'est pas direct si l'on se réfère autableau 5.1.2.2.3 Loi d'échelle des distributionsLes distributions présentées dans la �gure 5.6 semble suivre la même évolutionau cours du temps. Par exemple, la distribution pour ∆t = 800s pour l'expérienceC est très similaire à celle de l'expérience D pour ∆t = 600s. La vitesse moyenne del'expérience C étant plus faible que celle de l'expérience D, il paraît naturelle quel'évolution des distributions ne se fassent pas au même rythme. Il est cependant pos-sible d'obtenir une bonne superposition des distributions si elles sont repérées, non112 2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE
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(c)Figure 5.11 � Distributions de δh(x0, t) pour les expériences B (η = 35%,
vm = 0.45µm.s−1) et C (η = 20%, vm = 0.15µm.s−1). A noter que le substratde l'expérience B est beaucoup moins dense que celui de l'expérience C. La distri-bution de l'expérience B est beaucoup plus étalée que celle de l'expérience C (a).On n'observe pas de superposition des deux distributions lorsque les �uctuationssont normalisées par l'échelle caractéristique δhc et pour un même ∆l = 0.1µm.Par contre, elles se superposent relativement bien lorsque la quantité adimensionnée
∆n = vm∆/δhc = 2.10−2 est la même pour les deux distributions.pas par ∆t mais par ∆l = vm∆t, comme le montre les �gures 5.10(b) et 5.10(c). ∆lcorrespond à la distance moyenne parcourue par le front pendant ∆t. Les distribu-tions des expériences D, C et E ont la particularité d'avoir un taux de recouvrementsensiblement égal à la di�érence de l'expérience B. Il est cependant possible de su-perposer des distributions de densités di�érentes si δh et ∆l sont normalisés par
δhc, issue de l'ajustement des queues exponentielles 5.11. Nous avons introduit leparamètre sans dimension∆n qui est probablement relié au nombre d'hétérogénéitésrencontrées par le front pendant un temps ∆t. Ces résultats laissent penser que lesdistributions sont de la forme :

N(δh,∆t) ∼ f

(
δh

δhc
,
vm∆t

δhc

) (5.7)où f est une fonction directement liée à la nature du désordre des substrats à sa-voir, dans notre cas, une répartition aléatoire, sans corrélation spatiale, de motifsmonodisperses. La vitesse moyenne vm et la taille caractéristique δhc sont en réa-lité des fonctions complexes liées aux caractéristiques mécaniques de l'échantillon etaux propriétés statistiques du contraste de ténacité. Une étude plus approfondie estnécessaire pour établir ce lien.2.3 DiscussionsD'autres réalisations expérimentales portent sur la propagation d'un front enprésence de désordre. Nous nous référerons à l'expérience de Schmittbuhl et al. [127]qui étudient la propagation d'une �ssure à l'interface de deux plaques de plexiglas2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE 113



CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉEqui ont été sablées avant d'être thermocollées et de celle de Moulinet et al. [94]qui étudient la propagation d'un front de mouillage sur un substrat désordonné. Lacomparaison avec cette expérience est plus facile qu'avec celle de Schmittbuhl etal. parce que le désordre gélé est le même que le nôtre, il s'agit d'une répartitionaléatoire de motif qui module spatialement la mouillabilité du substrat.La forme des distributions de déplacement de notre expérience sont similairesaux distributions de vitesses de l'expérience de Schmittbuhl et al. [84, 85]. Les vi-tesses sont calculées en mesurant les déplacements locaux pour un temps �xé, égalà la période d'échantillonnage, et sont donc proportionnelles aux déplacements. Enparticulier, les queues des distributions semblent exponentielles. Par contre, lorsqueles vitesses sont calculées en mesurant non plus le déplacement mais la durée pourparcourir une distance �xée, égale à la taille d'un pixel, les distributions sont qualita-tivement di�érentes [83]. Elles présentent une décroissance algébrique. La dynamiqueassociée correspond à une propagation du front par avalanches dont la distributionde taille décroît aussi algébriquement. Ces avalanches sont dé�nies comme étant desrégions où le front s'est déplacé localement à une vitesse plus élevée qu'un certainseuil. En ce qui concerne l'expérience de mouillage, une propagation par avalanchesest aussi mise en évidence mais avec une distribution de tailles qui décroît légère-ment plus vite qu'une loi de puissance. A noter que les vitesses ont été calculéesà partir des mesures de déplacements locaux du front pendant un pas de temps�xé égale à la période d'échantillonnage. La période d'échantillonnage ainsi que lavitesse moyenne du front n'a�ecte pas les distributions de taille des avalanches. Quece soit pour l'expérience de Schmittbuhl et al. ou de Moulinet et al., la distributionde tailles de ces avalanches dans la direction transverse et dans la direction de pro-pagation ne sont pas caractérisées par un même exposant ce qui est cohérent avecl'hypothèse d'un front auto-a�ne (voir partie suivante).La �gure 5.12 montre la position de la ligne de mouillage à di�érents instants. Lestâches sombres correspondent à des motifs de chrome de 10 microns de côté couvrant22% de la surface totale. Entre t = −5000ms et t = 0ms, la ligne est piégée. Durantun laps de temps relativement court de 500ms, la ligne se décroche sur une longueurbien supérieure à la distance moyenne en motifs pour se trouver à nouveau piégéeun peu plus loin. Dans notre expérience, de tels décrochements de la ligne n'ontpas été observés. Lorsque l'on compare les fronts de la �gure 5.12, on constate quenous ne sommes pas de le même régime de densité mais surtout le front est bienplus déformé par les défauts que son équivalent en mouillage. Une hypothèse quenous allons véri�er dans des expériences futures est que notre contraste d'énergie desurface est bien plus élevé que la plupart des autres expériences, il est possible que cerégime inhibe l'apparition d'une dynamique invariante d'échelle. Il est intéressant deremarquer que les séries temporelles de notre expérience sont ressemblantes de cellede Moulinet et al. [77]. Une di�érence importante est que leurs séries temporellesont été moyennées sur une longueur de front plus grande que la longueur capillairealors que dans notre cas il s'agit du mouvement du front moyenné sur une longueurplus petite que la taille d'un défaut. Une série temporelle moyennée sur une plusgrande longueur de front brouille les séquences de piégeage-dépiégeage et constitueun argument en faveur de l'absence de mouvement cohérent de la ligne sur une114 2. DYNAMIQUE DIFFUSIVE BIAISÉE
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(a)

(b)Figure 5.12 � a) Expérience de Moulinet et al. [94] où un front de mouillage sepropage, de haut en bas, sur un substrat hétérogène (tâches noires). Cette séquenced'images montre que le front reste immobile sur une longue période mais pendantun intervalle de temps relativement court, certaines parties de front peuvent subirdes avalanches correspondant à des avancées rapides. La taille de ces avalanches estnettement plus grande que la distance moyenne entre hétérogénéités. b)Expériencede Schmittbuhl et al. [127] où une �ssure interfaciale se propage entre deux plaquesde Plexiglas qui ont été sablées avant d'être thermcollées. Le front se déplace de basen haut et ses positions successives ont été superposées (intervalle de temps : 200ms,largeur de l'image : 5mm). On remarque de même que certaines parties du front ontsubi des avancées rapides. A noter la présence de surplombs.
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CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉEdistance plus grande que la taille d'un défaut ou de la distance entre défaut.3 Morphologie d'une �ssure dans un milieu hétéro-gène3.1 Courbes auto-a�nesDes études théoriques et numériques suggèrent que les fronts de �ssure ont lapropriété d'être auto-a�ne. Dans le cas d'une �ssure interfaciale h(x), l'amplitudetypique des �uctuations du front ∆h lorsque l'on s'est déplacé d'une distance ∆xsuit la loi d'échelle :
∆h ∼ ∆xζ (5.8)où ζ est appelé l'exposant de rugosité. Il est compris entre 0 et 1. Il existe denombreuses méthodes pour évaluer ∆h : calculs des moments de h(x), du spectre depuissance, analyse en ondelettes. Il est en général nécessaire d'utiliser un ensembled'estimateurs pour avoir une détermination précise de l'exposant de rugosité. Pourtester l'auto-a�nité de nos fronts expérimentaux, nous n'en avons retenu que deux :1. La déviation standard σh d'une portion de front de longueur ∆L :

σh(∆L) =

√〈(
h(x)− h

)2〉
x

(5.9)où 〈. . .〉x désigne la moyenne sur x et h = 〈h(x)〉x. Si le front est auto-a�ne :
σh ∼ ∆Lζ (5.10)2. Le spectre de puissance Sq :
Sq = hqh−q (5.11)où hq est la transformée de Fourier de h(x). Pour un front auto-a�ne : Sq ∼

q−1−2ζ . En terme de longueur d'onde λ, la loi d'échelle précédente s'écrit aussi
Sλ ∼ λ1+2ζ (5.12)La principale di�culté consiste à extraire les �uctuations du front à partir d'uneforme indéterminée.3.2 Extraction des �uctuationsOn considère toujours un front h(x, t) dont la position moyenne est h(t) =

〈h(x, t)〉x :
h(x, t)− h(t) = δh(x, t) +H(x, t) (5.13)

H(x, t) est la forme du front si l'interface était homogène et peut varier lentementavec le temps (voir Chap. 3). δh(x, t) sont les �uctuations dont on va étudier la116 3. MORPHOLOGIE D'UNE FISSURE DANS UN MILIEU HÉTÉROGÈNE
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(c)Figure 5.13 � a) Fronts de �ssure h(x, t0) issus de l'expérience F. Les fronts sont enréalité distants les uns des autres de quelques millimètres. b) Fronts moyens H(x, t0)associés aux fronts précédents obtenus par moyennage de N=100 fronts successifscorrespondant à un temps de moyennage de 103s. La durée de l'expérience est de
104s. c) Fluctuations des fronts δh(x, t0) = h(x, t0)−H(x, t0).statistique. H(x, t) n'est pas une fonction connue a priori et il existe plusieurs mé-thodes pour l'estimer. Certaines méthodes s'appuient sur une estimation de la formepar un ajustement polynomial de la courbe globale ou par un ajustement par mor-ceau. Ces méthodes conduisent à des résultats qui sont di�ciles à interpréter. Ene�et, si le degré du polynôme est su�sant pour supprimer la forme sous-jacente dufront, le fait d'augmenter son dégré peut conduire à supprimer les �uctuations degrandes longueurs d'ondes. De manière générale, l'utilisation d'un ajustement jouel'e�et d'un �ltrage de type passe-haut. Cet e�et de �ltre in�ue sur les courbes derugosité s'il n'existe pas une séparation d'échelle nette entre les variations détermi-nistes du front et ses �uctuations. De plus, l'ajustement d'une courbe probabilistepar un polynôme rend les paramètres d'ajustement très sensibles aux �uctuationsqui peuvent surgir sur les bords du domaine considéré. Pour pallier ses di�cultés,nous avons choisi d'estimer la forme déterministe par une méthode de moyennagetemporel. En supposant que la fonction H(x, t) reste quasiment constante sur uneéchelle de temps Tmoy, nous pouvons écrire :

〈h(x, t)− hm(t)〉Tmoy
= H(x, t) (5.14)où 〈. . .〉Tmoy

est une moyenne sur une durée Tmoy et hm(t) est une moyenne suivant
x. Les �uctuations se moyennent à zéro si Tmoy est su�samment grand. Nous avonsregardé l'in�uence de Tmoy, ou de manière équivalente le nombre de fronts N utilisésdans la moyenne, sur la statistique de δh. Nous avons d'abord calculé les corrélations3. MORPHOLOGIE D'UNE FISSURE DANS UN MILIEU HÉTÉROGÈNE 117
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(b)Figure 5.14 � a) Cδh(∆t) ∼ 〈δh(x, t+∆t).δh(x, t)〉x,t tracé en fonction de ∆t. Lestrois courbes correspondent à di�érents nombres N de fronts moyennés pour évaluerle front moyen H(x, t0). Le temps de décorrélation des fronts augmente avec N. b)Déviation standard σδh(∆L) des �uctutations δh(x, t0) en fonction de la longueur
∆L du front. Une saturation est observée lorsque le nombre de fronts moyennés esttrop petit.temporelles :

Cδh(∆t) =
〈δh(x, t +∆t).δh(x, t)〉x,t

〈δh(x, t)〉2x,t
(5.15)Sur la �gure 5.14(a), les corrélations temporelles décroissent rapidement vers zérolorsque la durée de moyennage est trop petite. Pour N = 10, deux fronts sépa-rés d'une durée ∆t > 500s sont quasiment indépendants. Lorsque N augmente, letemps de décorrélation augmente de même. Cet e�et s'interprète en remarquant quepour une faible durée de moyennage, le front moyen contient encore des �uctua-tions de grandes longueurs qui ont des dynamiques plus lentes. Après soustraction,les grandes longueurs d'ondes disparaissent du signal δh. Dans ce cas, le temps demoyennage est en réalité égal au temps de décorrélation. La conséquence de cet e�etest visible sur la courbe σh(∆L) (Fig. 5.14(b)). Pour de petites durées de moyen-nage, l'amplitude des �uctuations atteint un régime de saturation au delà d'unecertaine échelle, ici pour ∆L ≈ 2mm. Cette saturation disparaît lorsque la durée demoyennage augmente.Cette méthode d'extraction des �uctuations o�re l'avantage de ne pas introduirearti�ciellement des �uctuations de grande longueur d'onde. Elle est d'autant pluse�cace que le temps de moyennage est grand. La seule limitation est donc liée àl'évolution lente de la forme déterministe du front qui empêche de prendre T aussigrand que l'on veut. Une solution pourrait être d'employer une technique mixteassociant un moyennage temporel et un ajustement polynomial.118 3. MORPHOLOGIE D'UNE FISSURE DANS UN MILIEU HÉTÉROGÈNE
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Figure 5.15 � Déviation standard σδh(∆L) des �uctutations δh(x, t0) en fonctionde la longueur ∆L du front pour les expériences D et F. N = 500 et N = 200 pourles expériences D et F respectivement.3.3 Tests d'auto-a�nitéLa déviation standard des �uctuations est évaluée de la manière suivante. Uneexpérience fournit un nombre Nf de fronts δh(x, t0). Ils sont découpés en sous-fronts δhn(x) de longueur ∆L, leur nombre étant Nsf = Nf
L
∆L

. On calcule ensuitela déviation standard pour chaque sous-front que l'on moyenne en�n sur l'ensembledes sous-fronts :
σδh(∆L) =

1

Nsf

Nsf∑

n=1

σδhn
(5.16)

σδhn
est donné par l'expression 5.9.Le spectre de puissance S(q) de δh est calculé de la manière suivante :

S(q) =
1

Nf

Nf∑

n=1

Sn(q) (5.17)où l'expression du spectre de puissance Sn du nième front δhn est donnée par l'expres-sion 5.11. La �gure 5.15 représente l'évolution de σδh avec ∆L pour les expériencesD et F. Aucune loi d'échelle n'est obtenue : l'exposant de rugosité variant de 0.5 à
0.2 à mesure que la taille du front augmente. La �gure 5.16 montre le spectre depuissance de h(x, t) et δh(x, t) en fonction de λ. Comme attendu, la présence d'unecoubure se superposant aux �uctuations modi�e de manière importante le spectreaux grandes longueurs d'onde et donne l'impression qu'il existe une loi d'échelle :
S(λ) ∼ λ1.5. Par contre, lorsque seules les �uctuations sont analysées, les conclu-sions sont les mêmes que pour l'évolution de la déviation standard, il n'y a pas deloi d'échelle : l'exposant variant de 1.5 à 1 ce qui correspond à une variation del'exposant de rugosité de 0.35 à 0. Ces résultats traduisent la di�culté d'obtenir uncomportement auto-a�ne d'un front de �ssure sur plusieurs échelles de longueurs.3. MORPHOLOGIE D'UNE FISSURE DANS UN MILIEU HÉTÉROGÈNE 119



CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉE

10
−1

10
0

10
110

−8

10
−7

10
−6

10
−5

10
−4

λ (mm)

S
λ

 

 

1.5

h(x,t)
δh(x,t)

Figure 5.16 � Spectres de puissance Sλ de h(x, t0) et de δh(x, t0) en fonction de lalongueur d'onde λ pour l'expérience F. Lorsqu'elle n'est pas éliminée, la courburedu front redresse, de manière arti�cielle, la courbe du spectre aux grandes longueursd'ondes. Pour indication, une loi de puissance avec un exposant 1.5 est tracée.

10
−2

10
−1

10
0

10
1

10
210

−9
10

−8
10

−7
10

−6
10

−5
10

−4
10

−3

1.5
1

λ (mm)

S
λ

 

 

Exp. D
Exp. F

Figure 5.17 � Spectre de puissance Sλ de δh(x, t0) en fonction de la longueur d'onde
λ pour les expériences D et F. Pour indication, des lois de puissance avec un exposant
1 et 1.5 ont été tracées.
120 3. MORPHOLOGIE D'UNE FISSURE DANS UN MILIEU HÉTÉROGÈNE



CHAPITRE 5. FRONT DE FISSURE DANS UNE INTERFACE DÉSORDONNÉE4 DiscussionsLes courbes de rugosité, σδh(∆L) et Sλ, révèlent un comportement que l'on re-trouve dans d'autres études cependant le changement de régime aux grandes lon-gueurs d'onde donne lieu à di�érentes interprétations qui ne sont pas forcémentincompatibles les unes avec les autres.1. l'extraction des �uctuations ne correspond pas à un problème technique limitéau sujet que nous traitons, il constitue au contraire un vrai problème de trai-tement du signal qui n'admet pas de solutions simples [54, 106, 129]. Malgréle soin particulier que nous avons apporté à l'extraction des �uctuations, iln'est pas exclu que le faible exposant de rugosité aux grandes échelles soit lerésultat d'un �ltrage accidentel des grandes longueurs d'ondes.2. l'absence de loi d'échelle sur un nombre su�sant de décade peut être attribuéeà des longueurs de coupure à petite et grande échelle trop proche l'une del'autre. Les e�ets de taille �nie contribuent de la même manière à faire saturerles �uctuations aux grandes longueurs d'onde [68]. En outre, une mauvaiseconnaissance des caractéristiques du désordre peut conduire aussi à une di�-culté de détermination d'une longueur de coupure aux petites échelles [120].3. certaines courbes de rugosité sont interprétées en faisant appel à plusieursexposants de rugosité [120].Le mérite de l'étude de rugosité que nous avons menée est que nous pouvons, sansambiguité, rejeter l'interprétation en terme d'une transition entre deux régimes derugosité di�érente. Par contre, pour le moment, il n'est pas vraiment possible de tran-cher sur une origine de la saturation liéé un �ltrage défaillant aux grandes échelles ouà un e�et de taille �nie. Pour autant, ces resultats ne constituent que des résultatspréliminaires. En e�et, le dispositif expérimental peut être largement amélioré.1. Concernant la partie de traitement du signal, il est possible de ra�ner lesméthodes d'extraction des �uctuations (techniques mixtes, augmentation dutemps de moyennage, ...)2. Le dispositif expérimental a subi des améliorations tout au long de cette étude.D'autres améliorations peuvent être envisagées pour obtenir une meilleure sta-bilité au niveau de l'application de la dé�ection a�n de minimiser les déforma-tions du front moyen au cours du temps.3. L'extraction des �uctuations est rendue di�cile parce que la courbure natu-relle du front contribue de manière trop importante aux grandes échelles. Deuxaméliorations sont envisagées : la première, très simple, consiste à coller sur ledos de l'élastomère une plaque rigide. L'élastomère sera moins courbé longiti-dinalement au cours du pelage et donc, à cause de l'e�et anticlastique, le frontsera plus rectiligne. L'autre solution consiste à modi�er les conditions aux li-mites en modulant la ténacité du substrat au niveau des bords de l'échantillon.Par exemple, il est possible d'imprimer deux bandes de chrome longitudinalesqui auront tendance à inverser la courbure du front.4. La stabilité du front moyen est dépendante de l'homogénéité des propriétés desurface. En diminuant les échelles, tailles des motifs et de la zone texturée, il4. DISCUSSIONS 121
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Conclusion

Cette thèse propose une vue d'ensemble du comportement d'un front de �ssure,de l'échelle des processus dissipatifs, rd ∼ Γ/E, jusqu'à l'échelle L de l'échantillon.La présence d'une ou de plusieurs hétérogénéités à l'interface ajoute deux échellesde longueurs au problème : la taille a d'une hétérogénéité et la distance moyenne Lmentre hétérogénéités. D'un point de vue expérimental, l'atout majeur du dispositifque nous avons mis en place est de connaître certaines échelles, rd ou L, et d'encontrôler d'autres, a et Lm.De l'échelle de la dissipation à l'échelle de l'échantillonLes expériences de relaxation nous ont permis d'étudier les interactions physico-chimiques à l'interieur de la zone de dissipation. Nous avons montré que l'énergie defracture de l'interface PDMS-Verre est d'un ordre de grandeur plus grand que cellede l'interface PDMS-Chrome.
ΓV ∼ 5J.m−2 et ΓCr ∼ 0.1J.m−2Les hautes valeurs d'énergie ne peuvent pas être imputées aux seules interactionsde Van der Waals, nous avons avancé la possibilité de liaisons hydrogènes multiples.Ces interactions sont inhibées par la présence d'une couche de chrome de quelquesnanomètres. L'étude de la dynamique nous apprend que le protocole de préparationdes interfaces avant collage et les conditions de température et d'humidité modi-�aient notablemment les processus dissipatifs. Pour l'interface PDMS-Verre, le tauxde restitution de l'énergie G dépend de la vitesse de propagation v suivant une loiconnue dans le domaine de l'adhésion :

G(v) = Γ (1 + (v/v?)n)La valeur de l'exposant n ∼ 4 se compare relativement bien avec les valeurs trouvéesdans la littérature. Pour avoir une caractérisation quantitative des deux interfaces,123



CONCLUSIONil est nécessaire d'avoir une meilleure maîtrise des conditions expérimentales. En�n,la phénoménologie mise à jour rappelle celle de la rupture corrosive, nottammentcelle des verres.A l'échelle d'un défautL'examen des déformations du front à l'échelle d'une hétérogénéité ont révélél'importance du contraste de ténacité δK
K0

c
. Le problème d'élasticité ne fournit pasd'autre échelle de longueur que celle introduite par l'hétérogénéité mais, en réalité,étant donné que le contraste de ténacité peut être varié sur plus d'une décade, ilapparaît une autre longueur :

H = a
δKc

K0
c

H donne l'échelle des déformations du front dans la direction de propagation. Lorsquel'on se place à des échelles x > H , l'élasticité du front proposée par Gao et al. estbien véri�ée expérimentalement. Par contre pour x < H , il est nécessaire de prendreen compte dans le développement du FIC des termes d'ordre supérieur pour une des-cription �ne des déformations. Dans ce régime de grande déformation, nous avonspu ainsi observer et étudier la �lamentation du front.De l'échelle des défauts à la taille de l'échantillonA l'échelle d'un grand nombre d'hétérogénéités, une approche statistique de laligne s'impose pour décrire la dynamique et la morphologie du front en présenced'une interface désordonnée. A la di�érence d'autres expériences étudiant la mêmeclasse d'objet, la dynamique semble in�uencée par la présence d'une échelle carac-téristique introduite par les hétérogénéités. Nous pensons que la grandeur d'intérêtn'est pas la vitesse instantanée du front mais plutôt les �uctuations de position δh.Nous proposons la forme suivante pour la distribution des �uctuations de position :
N(δh,∆t) ∼ f

(
δh

δhc
,
vm∆t

δhc

)où vm est la vitesse moyenne du front, ∆t la durée de la propagation et δhc l'échellecaractéristique des �uctuations. Une étude plus approfondie où la densité et la vi-tesse moyenne varient sur une plus grande gamme est nécessaire pour con�rmer cerésultat. En ce qui concerne la morphologie du front, l'amplitude des �uctuationsn'est pas non plus invariante d'échelle, il n'est cependant pas possible d'attribuer cecomportement à un e�et de taille �nie ou à un problème de traitement du signal. Desaméliorations du dispositif expérimental sont envisagées pour trancher la question.PerspectivesAméliorations du dispositif expérimental Nous envisageons l'ajout d'un dis-positif interférométrique a�n de connaître la façon dont l'élastomère se raccordeau substrat 5.18(b). Ce dispositif o�re ainsi la possibilité d'une mesure locale du124 CONCLUSION
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(a) (b)Figure 5.18 � a) Diagramme spatio-temporel des �uctuations de position d'un frontse propageant dans une interface hétérogène. Le temps est en ordonnée, la positionle long du front en abscisse. Les �uctuations dans la direction de propagation sonten blanc (taille de l'image 4mm). b) Des franges d'interférence apparaissent dans lazone décollée lorsqu'un éclairage cohérent est utilisé.FIC. Il est aussi souhaitable d'ajouter un capteur de force a�n de mesurer préci-sémment l'énergie injectée dans l'échantillon sans avoir recours à une loi de com-portement pour calculer le taux de restitution de l'énergie ou le facteur d'intensitédes contraintes. En vue d'étudier spéci�quement l'in�uence du mode mixte, il estpossible d'ajouter un dispositif qui impose à la fois une dé�ection et une traction duPDMS. En�n un ensemencement du PDMS avec des traceurs permettrait d'avoirune mesure du champ de déplacement dans le volume ou au voisinage de l'interface.Cette technique demande cependant une phase de développement expérimentalecertainement plus complexe que les améliorations précédentes.Exploration de di�érents régimes d'adhésion et de vitesses Dans l'espritde l'étude sur la �lamentation, on peut regarder le comportement du front vis-à-vis d'une ligne en tireté parallèle à la direction de propagation introduisant unelongueur d'onde λ bien dé�nie. En variant la vitesse moyenne, λ et H , il est possiblede réaliser un ensemble de mesure complétant ce qui a été fait au chapitre 4. D'unpoint de vue plus théorique, cela correspond à tester l'équation du mouvement dela �ssure en imposant une pertubation locale et périodique dans le temps.Il pourra être intéressant de sortir du régime quasi-statique et considérer cetteperturbation oscillante comme un possible générateur d'onde le long du front de la�ssure (Crack front waves). Il est cependant plus que probable qu'il faille beaucoupchanger nature de l'échantillon (traitement de l'interface, choix des matériaux) pourêtre dans le bon régime. D'une manière générale, l'utilisation d'autres matériaux quele PDMS et l'exploration d'une gamme de vitesse beaucoup plus large permettraitde tester le degré de généralité des résultats qui sont présentés dans ce travail.Dans la perspective d'étude des milieux désordonnés, ce travail n'a pas abordé ladynamique en terme d'avalanche. L'étude que nous envisageons de mener consiste àregarder la dynamique non plus uniquement à l'échelle du pixel mais pour des taillesde front variables en faisant varier le paramètre H c'est-à-dire en faisant varier leCONCLUSION 125
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Figure 5.19 � a) Situation d'un front piégé par une bande de verre "idéale". b)La bande de verre présente un défaut, un "canal" de chrome, où le front, toujourspiégé, est légèrement déformé c) Le front n'est plus piégé lorsque le défaut est tropimportant.régime d'adhésion. Plus précisément, nous voulons savoir s'il existe une modi�cationqualitative du comportement de la ligne lorsque H ∼ Lm ou de manière équivalentelorsque η δKc

K0
c
∼ 1 où η est le taux de couverture.Du micro au macro La dynamique du front peut être étudiée suivant un pointde vue quelque peu di�érent. La question que l'on peut se poser est : comment ladynamique devient de plus en plus complexe à mesure que le nombre de défautsimprimés sur le substrat augmente ? Ou alors est-ce qu'il existe une mémoire dela dynamique à l'échelle de quelques défauts lorsque l'on ne s'intéresse plus qu'à ladynamique globale de la ligne à l'échelle macroscopique. Cette question pourrait êtreabordée par l'étude du franchissement d'une ligne adhésive par le front de �ssure(Fig. 5.19). Si la bande adhésive présente un défaut, par exemple un "canal" enchrome, on peut imaginer la situation où le front puisse su�samment se déformeret continuer sa propagation de l'autre côté de la barrière. Essayer de comprendrecette situation à grande échelle, en ne considérant que des grandeurs moyennées,est non trivial. Cette situation est liée aux problèmes traitant des évènements raresayant des conséquences à l'échelle macroscopique. L'expérience que nous envisageonspermettrait d'explorer cette problématique.
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ANNEXE A. ARTICLE
The Liquid Blister Test

By Julien Chopin, Dominic Vella and Arezki Boudaoud

Laboratoire de Physique Statistique de l’ENS, UMR8550 du CNRS
24, rue Lhomond, 75231 Paris Cedex 05, France

We consider a thin elastic sheet adhering to a stiff substrate by means of the sur-
face tension of a thin liquid layer. Debonding is initiated by imposing a vertical
displacement at the centre of the sheet and leads to the formation of a delaminated
region, or ‘blister’. This experiment reveals that the perimeter of the blister takes
one of three different forms depending on the vertical displacement imposed. As
this displacement is increased, we observe first circular, then undulating and finally
triangular blisters. We obtain theoretical predictions for the observed features of
each of these three families of blisters. The theory is built upon the Föppl-von
Kármán equations for thin elastic plates and accounts for the surface energy of
the liquid. We find good quantitative agreement between our theoretical predic-
tions and experimental results, demonstrating that all three families are governed
by different balances between elastic and capillary forces. Our results may bear on
micrometric tapered devices and other systems where elastic and adhesive forces
are in competition.

Keywords: Adhesion; elastic plate theory; elastocapillarity; developable

surfaces; buckling

1. Introduction

Adhesion is paramount in a range of industrial applications and biological situa-
tions. On the one hand, highly optimized adhesives are used to assemble components
or to repair broken objects. In electronics and in coating applications, an elastic
film often adheres to a substrate through molecular forces (see Xia et al., 1999,
for example). On the other hand, geckos and insects use a combination of Van der
Waals and capillary forces to adhere to substrates and walk upside down (Autumn
et al., 2002; Huber et al., 2005; Gorb, 2005).

While industrial applications generally seek permanent bonding, life usually
requires reversible bonding. In both cases the strength of bonding is, therefore,
a quantity of considerable interest. The most common measure of the strength
of bonding is the work of adhesion ∆γ, i.e. the energy per unit area needed to
create two new interfaces when separating the two adhering objects. Many of the
experimental methods developed to measure the work of adhesion rely on some
combination of adhesive and elastic forces. For example, in the JKR test (Johnson
et al., 1971) the deformation of a soft sphere is used to infer the value of ∆γ.
Similarly, in the ‘peel test’, the work of adhesion is determined from the force
required to peel a bonded film from a rigid substrate (Obreimoff, 1930; Kendall,
1975).

As well as providing convenient techniques for measuring the work of adhesion,
the interaction of elastic and surface forces gives rise to a rich variety of physical
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phenomena. In the peeling geometry, for example, fingering instabilies have been
observed for both viscous (McEwan & Taylor, 1966) and elastic (Ghatak et al.,
2000; Adda-Bedia & Mahadevan, 2006) substrates. This ‘elastocapillarity’ has also
been studied in the capillary-induced coalescence of an ensemble of flexible strips
or rods (Bico et al., 2004; Kim & Mahadevan, 2006; Py et al., 2007).

Here, we consider a thin sheet adhering to a stiff substrate. In this situation,
debonding can either be initiated from the periphery (as when peeling an adhesive
strip) or from a point beneath the sheet. Both of these methods have commonly
been used as a way of measuring the adhesive energy of polymer coatings on rigid
substrates. In the latter situation, a shaft penetrating the substrate is used to push
the sheet from below. This causes the formation of an internal delamination blister
and so is commonly referred to in the literature as the blister test (Dannenberg,
1961; Briscoe & Panesar, 1991). This is distinct from the delamination observed in
many manufacturing processes, which is driven by pre-stresses in the plate (Gioia
& Ortiz, 1997).

The experiment presented in this article is similar to the blister test except
that the adhesion is mediated by the surface tension of a liquid — hence this
experiment may be thought of as the ‘liquid blister test’. More precisely, an elastic
disk is bound to a substrate by a very thin liquid layer and loaded from below by
means of a central indentor. The experimental setting allows us to go beyond the
standard blister test and to unravel previously unreported regimes where the blister
is not axisymmetric. We find an instability driven by orthoradial compression in an
annulus, but the selection of the wavelength is different from that found in other
systems (Mora & Boudaoud, 2006; Huang et al., 2007). At very large displacements,
we find that the blister takes a conical shape reminiscent of the developable cones
observed in crumpled paper (Ben Amar & Pomeau, 1997; Cerda et al., 1999).

The paper is organized as follows. In §2, we detail the experimental setup and
characterize experimentally the main regimes. These regimes are identified by the
shape of the blister edge (circular, undulating or triangular) and depend on the
displacement imposed by the indentor. In §3, we model the system as a thin elastic
plate adhering to a stiff substrate with a constant work of adhesion. Using this
model we study the properties of the blisters in each of the three regimes and
compare the results to our experimental data. Finally, in §4, we summarize our
findings and discuss some of their implications.

2. The experiment

(a) Experimental setup

The system, see figure 1, consists of a thin elastic sheet adhering to a rigid glass
plate (of dimensions 330 × 300mm2) by means of a thin liquid layer. The experi-
ments reported here were performed with ethanol (surface tension γ = 21mNm−1),
but we also used silicon oils with no noticeable effect on the results. Ethanol was
used for its ease of cleaning (compared to silicon oils) and the insensitivity of its
surface tension to contaminants (compared to water). The plate had a hole of di-
ameter 16mm drilled in its centre, which allows for the equilibration of air pressure
between the two sides of the sheet. We use a micrometric screw positioned beneath
the hole as an indentor. Its cylindrical end is capped with a hemisphere and has a
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(a) (b)

Figure 1. Experimental setup. Side (a) and plan (b) views. (a) A thin plastic sheet (see
Table 1) of radius R? adheres to a glass plate (330× 300mm2). The adhesion is mediated
by ethanol. A hole of 16mm diameter is drilled in the middle of the plate for an indentor
(cylinder of 6.3mm in diameter, capped by a hemisphere) that can produce displacements
of up to 2cm. (b) When moving the indentor upwards, a delamination blister is nucleated
and a crack front propagates (dashed line).

E (GPa) ν h (µm) B (µJ) 2R∗ (mm)

LDPE 0.2 0.4 30; 100 0.50 120; 175; 275

PP (i) 2.1 0.4 40 13 120; 175; 275

PP (ii) 1.2 0.4 100 120 120; 175; 275

PA 2.7 0.4 200 2100 175

Table 1. Properties of the sheets used: Young’s modulus E, Poisson ratio ν , thickness h,
bending stiffness B and disk diameter 2R∗. LDPE stands for Low Density PolyEthylene,
PP for PolyPropylene, PA for PolyAmide-Nylon6. The values of E were averaged over two
orthogonal directions as these materials are anisotropic (anisotropy in the range 10–20%).

diameter of 6.3mm. The screw allows a vertical positioning of the cap within 1µm
over a 2cm range. The hemispherical cap of the indentor pushes the sheet causing
debonding of the sheet and nucleation of the blister. As in the delamination lit-
erature, we shall use the term ‘crack front’ to designate the frontier between the
bonded and the debonded parts of the sheet. Upon debonding, the sheet and the
glass substrate remain wetted by the liquid, as shown schematically in the inset
of figure 1a. The work of adhesion therefore corresponds to the energy required to
create two air/ethanol interfaces of surface tension γ, and we have ∆γ = 2γ. The
present study is restricted to equilibrium states; the indentor was always displaced
quasi-statically.

We used circular sheets made of three types of plastic material: Low Den-
sity PolyEthylene (LDPE), PolyPropylene (PP) and PolyAmide (PA), supplied
by Goodfellow. Their mechanical and geometrical properties are given in table 1.
Typically, the Young’s modulus E is of the order of 1GPa and the thickness is in
the range 30–200µm, resulting in a bending stiffness

B ≡
Eh3

12(1 − ν2)
, (2.1)

in the range 0.5-2000µJ. The diameter, 2R∗, of the sheets were in the range 12–
27.5cm. The initial volume of ethanol used as adhesive is in the range 20–1000µl
depending on the radius of the disk, which corresponds to a liquid layer thickness
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(i) (ii) (iii)

(f )

(a) (b) (c)

(d) (e)

Figure 2. The different regimes for the blister shape (sheets of diameter 2R∗ = 180mm).
(a) A roughly circular crack front at small indentor height (d = 3mm, LDPE sheet,
thickness h = 30µm). (b) At moderate indentor height (d = 1.5 − 6mm), the crack
front becomes unstable and oscillates with a centrimetric wavelength (PP, h = 100µm).
(c) The undulation might evolve into a star shape (d = 10mm, LDPE sheet, thickness
h = 30µm). (d) The crack front becomes triangular after the tip of one ‘finger’ has reached
the edge (d = 3mm, PP, h = 100µm). (e) Sometimes the crack front becomes rectangular
(d = 3mm, PP, h = 100µm), instead of triangular. (f) Schematics of the blister as seen
from above.

in the range 1–50µm. We found that most results were insensitive to the volume of
ethanol, except in an intermediate regime that will be discussed below. We therefore
did not systematically measure the quantity of ethanol used. Care was taken when
laying the sheet on the substrate, in order to avoid pre-stress and to spread a
uniform liquid layer.

To aid visualisation, the underside of the plate was painted in white. The blister
is lit uniformly using a halogen lamp. Top views of blisters are taken using a digital
camera, with a mirror inclined at 45◦ with respect to the glass plate. A home-made
image processing method is used to detect the position of the crack front.

Figure 2 shows images of the blisters as seen from the side. Three main regimes
are observed and are shown schematically in figure 2f. At small indentor height d,
the blister is roughly circular. At moderate d, the crack front oscillates. When the
thickness of the ethanol layer is small, the undulations develop into a star shape at
higher d. This undulating regime is the only one which is sensitive to the volume of
the adhesive liquid. When d is further increased, one of the fingers of the debonded
region reaches the edge. The crack front then becomes an open curve, which is
generally triangular, but sometimes rectangular. We focus in the following on the
more generic regimes, i.e. circular, undulating and triangular blisters.

(b) The mean radius of a closed blister

The blister is approximately circular at small indentor height d and undulates for
larger values of d. We measured the mean radius R of the blister as a function of d in
both of these regimes. We found R(d) to be linear, with an offset of order 10µm for

Article submitted to Royal Society132



ANNEXE A. ARTICLE
The Liquid Blister Test 5

(a) (b)

Figure 3. (a) Mean radius of a closed blister R vs. indentor height d. The symbols (inset)
correspond to material type and sheet thickness as given in Table 1; all sheets had a radius
R∗ = 175mm. (b) Top view and side schematic of a circular blister.

d = 0. This offset is due to a small indeterminacy in measuring the displacement
when the indentor touches the sheet. Figure 3 therefore shows the curves R(d)
shifted to ensure that they pass through the origin. The linear dependence R(d) also
holds approximately when the blister crack front is undulating, and it is insensitive
to the radius of the sheet R∗ (data not shown). Thus, the slope R′(d) appears to
depend only on the thickness of the sheet, on its mechanical properties and possibly
on the properties of the liquid. This dependancy will be clarified after the theoretical
analysis.

(c) The instability

It appears that the blister loses axisymmetry for sufficiently large displacements
d > dc. The threshold height dc at which the circular crack front starts to undulate
is highly sensitive to both the thickness of the liquid layer and the preparation of
the sheet on the substrate. dc tends to decrease for thick fluid layers or when the
sheet is not perfectly flat initially. We were not able to determine this threshold
dc in a reproducible manner. However, we were able to reproducibly measure the
wavelengths of the undulations for the thinnest sheets. Figure 4 shows these ex-
perimental results. We note that the wavelength of instability increases with sheet
stiffness but seems rather insensitive of the radius of the sheet.

(d) The triangular blister

As the undulating crack front approaches the periphery of the sheet, a few un-
dulations grow larger with a finger-like shape, as in figure 2c. With further increases
in the indentor height d, one of the fingers reaches the edge first. This causes the
other fingers to retract, and the crack front becomes an open curve. If the ethanol
layer is not too thin (&20µm), the edge of the blister relaxes to a triangular shape
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(a) (b)

Figure 4. The instability: undulations of the blister edge. (a) Top view of a portion of
the crack front (LDPE, h = 30µm, 2R∗ =175mm, d = 8mm). (b) Wavelength λ of the
undulations as a function of the indentor height d. In these experiments, we used 30µm
thick LDPE sheets (diamonds) and 40µm thick PP (circles). For each material, we used
two sheet diameters 2R∗: 175mm (filled symbols) and 275mm (empty symbols).

rounded at one tip (figure 5a). This scenario is made possible by the visible sliding
of the sheet along the substrate in the adhering region. Upon further increasing
d, the angle at the tip of the blister at first increases but the tip disappears at
sufficiently large values of d. The crack front then consists of two non-intersecting
straight lines running between the sheet edges. We do not consider this regime here
because of its irreproducibility and instead focus on the range of indentor heights
for which the rounded tip (B in figure 5a) is within a few mm of the edge of the
sheet (C).

We measured the angle β ' 4α, as defined in figure 5a, as a function of the
indentor displacement d. This measurement is well-defined and insensitive to the
curved shape of the tip. However, we plot the effective angle at the tip, 2α, as a
function of tip displacement in figure 5b. In contrast to the earlier results for circular
and undulating blisters, the radius of the sheet R∗ is an important parameter for
triangular blisters. As a general trend, the opening angle increases when the bending
stiffness B increases or when the radius R∗ decreases. We also measured the radius
of curvature, rc, of the crack front at the tip as we shall use it in the theoretical
section. Typical values of rc are in the range 1–4cm.

3. Theory and comparison with experiments

The theoretical approach adopted here is to first parametrize the blister in a given
regime by a single parameter. For example, we use the blister radius, R, as the rel-
evant parameter for circular blisters and the apex angle, 2α, for triangular blisters.
This allows us to calculate the deformation field in the elastic sheet using thin plate
theory (Mansfield, 1989). Once the deformation field is known, the elastic energy
of deformation can then be calculated as a function of this parameter. Adding the
surface energy ∆γA, where A is the area of the blister, we obtain the total energy
of deformation E . The preferred value of the parameter may then be determined by
minimizing the energy E with respect to variations in this parameter.
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(a) (b)

Figure 5. The triangular blister. (a) Top: plan view defining the angles α and β. Bottom:
schematic of a horizontal cross section at the tip of the blister, showing the meniscus (A),
tip of the blister (B) and edge of the sheet (C). The distance AB is in the millimetric
range. (b) Angle of the tip of the triangle 2α as a function of the indentor height d. The
sheets were made of the three plastics (PP, LDPE and PA) with thickness in the range
30 − 200µm. Three disk diameters were chosen: 120mm (s), 175mm (m), 275mm (l).

(a) The circular blister

(i) General theory

In an axisymmetric geometry, the Föppl-von Kármán equations governing the
vertical displacement w as a function of the radial co-ordinate r become (see Mans-
field, 1989, for example)

B
d

dr

{

r
d

dr

[

1

r

d

dr

(

rw′
)

]}

+ rq(r) =
d

dr

(

φ′w′
)

(3.1)

and
d

dr

{

r
d

dr

[

1

r

d

dr

(

rφ′
)

]}

= − 1
2Eh

d

dr

(

w′2
)

. (3.2)

Here the bending stiffness B is given in (2.1), q is a load distribution and the Airy
function φ is a potential for the stress:

σrr =
1

r

dφ

dr
and σθθ =

d2φ

dr2
. (3.3)

For a blister of radius R, we introduce dimensionless variables

ρ ≡ r/R, W ≡ w/R, Q ≡ qR/Eh, Φ ≡ φ/EhR2. (3.4)

Within the blistered region (ρ ≤ 1) we assume a point force acts at the origin so
that Q(ρ) = Qδ(ρ)/2πρ.
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Substituting the dimensionless variables in (3.4) into (3.1) and (3.2) and inte-
grating once with respect to ρ we find that (Jensen, 1991)

ερ
d

dρ

[

1

ρ

d

dρ

(

ρW ′
)

]

+
Q

2π
= Φ′W ′ (3.5)

and

ρ
d

dρ

[

1

ρ

d

dρ

(

ρΦ′
)

]

= − 1
2W

′2, (3.6)

where

ε ≡
B

EhR2
=

1

12(1 − ν2)

h2

R2
. (3.7)

For the values of h and R relevant in our experiments, ε � 1. We therefore ex-
pect that the effects of bending may be neglected in comparison with stretching.
Furthermore, this assumption should be valid throughout the sheet except in small
boundary layers near ρ = 0, 1.

In fact, bending dominates stretching for small vertical displacements and there
is a transition between bending and stretching behaviours at intermediate displace-
ments. Cotterell & Chen (1997) consider a related problem but their analysis is
valid only for d/h . 10. The transition between bending and stretching has also
been studied by Wan (1999), albeit under the assumption that the radial and tan-
gential stresses in the membrane are equal and constant. An exact analysis of the
two-dimensional problem is presented in Appendix A and shows that the effect of
bending is small provided that the vertical displacement at the centre is large in
comparison with the sheet thickness, h. This is true for all but the very early stages
of our experiment and so we shall consider here only the ‘membrane limit’ ε = 0.

Setting ε = 0 in (3.5) we find

Φ′W ′ =
Q

2π
, (3.8)

which is to be solved along with (3.6) and the boundary conditions

W (0) = d/R ≡W0, W (1) = 0, Φ′(0) = 0. (3.9)

(We note that we may arbitrarily set Φ(0) to zero because only Φ′ enters our equa-
tions.) A fourth boundary condition is required to close the system. This boundary
condition should be on the horizontal displacement,

ur =
r

Eh

(

σθθ − νσrr

)

, (3.10)

at the edge of the blister where σrr and σθθ are the radial and circumferential
tensions in the sheet and are given by (3.3). However, there are two plausible
conditions on ur(R). If the sheet does not slide outside the blister, then ur(R) = 0. If
sliding is permitted then we also need to solve the equilibrium equations outside, and
we require only continuity of displacements at the blister edge, ur(R

+) = ur(R
−).

In practice, we might expect some combination of these conditions to be realized.
We shall therefore consider both of these possibilities in the following.
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(ii) No sliding

If the horizontal displacement at the blister edge is constrained to be zero, the
constitutive equation (3.10) and the definition of the Airy stress function (3.3) yield
the fourth boundary condition

Φ′′(1) − νΦ′(1) = 0. (3.11)

We look for solutions of (3.6) and (3.8) of the form W = W0(1− ρa), Φ = bρc, and
find that

W = W0(1 − ρ2/3), Φ = 3
16W

2
0 ρ

4/3 (3.12)

This solution is well known and is given, in slightly modified notation, in Mans-
field (1989). However, this solution does not satisfy the boundary condition in (3.11)
unless ν = 1/3. For values of ν ≈ 1/3, a perturbation of (3.12) allows us to satisfy
this boundary condition, as shown in Appendix B. However, the perturbative so-
lution only changes the final result of the analysis (the predicted blister radius R)
by less than 3% for ν = 0.4, which is a typical value in our experiments. We shall
therefore use only the solution in (3.12) in the main text.

The deformation field in (3.12) gives rise to dimensional stresses (see Eq. 3.3),

σrr = Eh
W 2

0

4
ρ−2/3, σθθ = Eh

W 2
0

12
ρ−2/3 (3.13)

in the sheet. The stretching energy within the blister is then given by

Estretch = 1
2

∫

σαβεαβ dA =
π

Eh

∫ R

0

r(σrr − νσθθ)
2dr =

π(5 − 3ν)

48

Ehd4

R2
, (3.14)

where the components of the stress tensor, σαβ , are related to the components of
the strain tensor, εαβ , by the linear elastic constitutive relation (Mansfield, 1989).

Combining the stretching energy in the sheet with the change in surface energy
associated with a blister of radius R, we find that the total energy of the system is

E =
π(5 − 3ν)

48

Ehd4

R2
+ π∆γR2. (3.15)

Choosing R such that ∂E/∂R = 0 then gives that

R = 1
2

{

(

5
3 − ν

)Eh

∆γ

}1/4

d. (3.16)

(iii) Sliding

If sliding is allowed beyond the blister, we only require the continuity of hori-
zontal displacement at ρ = 1,

Φ′′(1+) − νΦ′(1+) = Φ′′(1−) − νΦ′(1−). (3.17)

Within the blister, it is convenient to introduce

ψ(η) ≡ ρΦ′(ρ), η ≡ ρ2. (3.18)
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Along with (3.5), this substitution simplifies (3.6) to

d2ψ

dη2
= −

Q2

32π2
ψ−2, (3.19)

which integrates to

dψ

dη
=

Q

4π

(

Aψ + 1

ψ

)1/2

. (3.20)

We then consider the region outside the blister (ρ > 1) where, by assumption,
we have that W ′ = 0. However, there is a non-trivial stress function Φ in this part
of the sheet. The most general solution of (3.6) for Φ is Φ′ = aρ+ b/ρ. Requiring
that σrr(∞) = 0 gives a = 0. The constant b = ψ(1) by the continuity of σrr at
ρ = 1, so that

Φ′ = ψ(1)/ρ. (3.21)

The continuity of displacement (3.17) then gives ψ′(1) = 0, which in turn determines
A = −1/ψ(1) in (3.20). Integrating (3.20) analytically, subject to Φ′(0) = 0, we
find that

π

2
η = −

√

ψ̃
(

1 − ψ̃
)

+ tan−1

√

ψ̃

1 − ψ̃
, (3.22)

where ψ̃ = ψ/ψ(1). This equation gives ψ̃ implicitly in terms of η. We may also
integrate (3.5) to obtain W as a function of ψ̃, rather than η. We find

W = W0

[

1
2 − 1

π sin−1
(

2ψ̃ − 1
)

]

, ψ(1) = W 2
0 /π

2. (3.23)

The stretching energy for the total deformation of the sheet may be calculated
analytically to be

Estretch =
1

2π

Ehd4

R2
, (3.24)

independently of the Poisson ratio ν. Adding this to the surface energy and mini-
mizing the total energy with respect to variations in R, as in the previous section,
we find that

R =

(

1

2π2

Eh

∆γ

)1/4

d. (3.25)

(iv) Experimental results

We first note that both equations (3.16) and (3.25) reproduce the linear de-
pendence of the blister radius R on the indentor displacement d observed in ex-
periments. Both models also predict that the constant of proportionality is itself
proportional to s ≡ (Eh/∆γ)1/4. To go further, we rescale the experimental data of
figure 3 using the prefactor s. This rescaling allows a collapse of the data as shown
in figure 6. The slope of the experimental data is 0.5 ± 0.1, which lies between the
slopes (5/3 − ν)1/4/2 ≈ 0.53 and (2π2)−1/4 ≈ 0.47 given by model 1 (no sliding
outside the blister) and model 2 (sliding allowed), respectively. The vertical scatter
in the rescaled data are most likely due to the relatively large errors in the value
of Young’s modulus (10-20%) caused by the inhomogeneity and anisotropy of the
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w

r R R*

(a) (b)

Figure 6. The axisymmetric blister. (a) Geometry and notation (b) Non-dimensional mean
radius of the blister R/R∗ as a function of non-dimensional rescaled indentor height
d/[R∗(Eh/∆γ)1/4], where E is Young’s modulus, ∆γ is twice the surface tension of ethanol,
h is the thickness of the sheet and R∗ its radius. The theoretical line predicted by model
1 (no sliding outside the blister) has a slope of 0.53 (solid line), while model 2 (allowing
the outside to slide) gives a slope of 0.47 (dashed line).

sheet. Although we could not visualize sliding in circular blisters, we believe that it
is more likely to occur when the contact is lubricated by a relatively thick ethanol
layer; solid friction would prevent sliding if the ethanol layer is very thin. This ob-
servation has implications for the instability of the circular blister as discussed in
the next section.

The scaling in (3.16) and (3.25) has been observed previously in the conventional
blister test (Briscoe & Panesar, 1991) with a theoretical analysis presented by Wan
& Mai (1995). However, we note that the coefficient there is slightly different since
the analysis of Wan & Mai (1995) explicitly assumes that the beam deflection takes
the form of a cone W = W0(1 − ρ). Here we have determined both W and Φ from
the fully coupled problem.

(b) Instability

(i) Theory

In the absence of sliding, we are unable to propose any instability mechanism.
However, when sliding is allowed, we find that the azimuthal stress, as resulting
from (3.21),

σθθ = −Eh/π2 (d/r)2 < 0, (3.26)

is compressive outside the blister. (Note that there is always azimuthal traction
inside, see e.g. Eq. 3.13.) This compressive stress could lead to a buckling instability
that we analyse here.

We suppose that this instability gives rise to a vertical displacement of size H
with wavelength λ, which we assume decays over some radius R̃. The bending energy
of these fluctuations should be of size BH2R̃2/λ4. A compressive energy within the
sheet is released by going out of the plane. The perturbation to the stretching
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energy has typical size −|σθθ|H
2R̃2/λ2. Finally the undulation of the crack front

incurs an energy penalty. The amplitude of the contact line oscillations is H/W0

where W0 is the slope of the blister, and we find an energy penalty ∆γ(H/W0)
2

coming from the perturbation to the area of the blister. Adding these three energy
terms, we find that

E ∼ H2R̃2

(

B

λ4
−

|σθθ|

λ2
+

∆γ

W 2
0 R̃

2

)

. (3.27)

We see that if the term in brackets is positive then increasing the perturbation
amplitude H increases the total energy and so is discouraged: the system is stable.
Conversely if this term is negative, energy may be released by increasing the per-
turbation amplitude: the system is unstable. For the system to remain stable we
therefore require that

|σθθ| .
B

λ2
+

∆γλ2

W 2
0 R̃

2
≡ f(λ). (3.28)

The minimum value of the function f(λ) is attained with

λ = λc ∼

(

BW 2
0 R̃

2

∆γ

)1/4

∼ h

(

Eh

∆γ

)1/4 (
d

h

)1/2
(

R̃

R

)1/2

. (3.29)

The equation (3.28) then requires that |σθθ| . min f for stability, i.e

|σθθ| .

(

B∆γ

W 2
0 R̃

2

)1/2

. (3.30)

Using the expression for σθθ in (3.26) evaluated at r = R (where the compression
is largest) we may write the condition of stability as

d/R . h/R̃. (3.31)

This scenario involves fluctuations of the sheet on both sides of the crack front.
The compressive stress σθθ outside the blister is comparable to the stress inside as
long as r ∼ R (3.26), suggesting that the driving mechanism for the instability acts
on a scale R̃ ' R. The condition (3.31) then implies that the system is unstable as
soon as d & h.

(ii) Experimental results

As seen above, the system is unstable whenever sliding occurs. This accounts
for the sensitivity of the experimental threshold to the preparation of the sheet and
the thickness of the liquid layer: sliding is facilitated by the lubrication of a thicker
layer.

Following (3.29), we rescale the experimental data for the wavelength by plotting
λ/[h(Eh/∆γ)1/4] as a function of d/h. Figure 7 shows a satisfactory collapse of the
data onto a master curve. The power-law dependence is found to be 0.32 ± 0.05,
which is weaker than the predicted 1/2 power. This might be attributed to the
approximation R̃ = R. In fact, R̃ can be smaller than R when the stress field feels
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Figure 7. The instability. Non-dimensional wavelength λ/[h(Eh/∆γ)1/4] as a function of
the non-dimensional indentor height d/h. The data and symbols of figure 4 are replotted
here. The data collapse on a master curve which can be fitted by a power law (inset and
solid curve) with an exponent of 0.32 ± 0.05. The dashed curve shows a best fit to the
predicted square root dependence.

the outer boundary of the sheet — an effect neglected when we determined the
stress function (3.21). Note that other mechanisms of wavelength selection (such
as those studied in Mora & Boudaoud, 2006; Huang et al., 2007) would lead to no
dependence on the Young’s modulus and so cannot account for our results.

(c) Triangular blisters

(i) Theory

Our earlier analysis of a circular blister was based on neglecting the energy due
to bending. This simplification was valid for two reasons: firstly the energetic cost
of bending is much smaller than that of stretching and secondly an axisymmetric
configuration necessarily induces stretching. When the crack front becomes an open
curve, the system has more freedom and thus can avoid expensive stretching. Our
analysis for triangular blisters assumes that the sheet does not undergo in-plane
stretching and so has a developable conical shape (see also Ben Amar & Pomeau,
1997; Cerda et al., 1999).

A theoretical idealization of a triangular blister is shown in figure 8a. Here
we treat the angle at the tip of the triangle, 2α, as the unknown parameter to be
determined. We use a cylindrical polar co-ordinate system, (r, θ), centred on the tip
of the isoceles triangle. (Note that r is dimensional, since the non-dimensionalisation
used in earlier sections is now redundant.) The only developable shape compatible
with a triangular crack front is a cone, so that

w(r, θ) = d
r

R∗
f(θ) (3.32)
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for some unknown function f(θ). Here, we shall only consider θ ≥ 0 — the symmetry
of the sheet shows that in fact f depends only on |θ|.

The bending energy of the sheet is then given by

Ebend ≈ B

∫ α

0

dθ

∫ 2R∗

rc

dr r(∇2w)2

=
Bd2

R∗2
log

2R∗

rc

∫ α

0

(f ′′ + f)2dθ, (3.33)

where rc is some cut-off length that we assume is unimportant in the following.
Requiring the bending energy in (3.33) to be stationary with respect to varia-

tions in f , we find that
f (iv) + 2f (ii) + f = 0. (3.34)

Equation (3.34) has solutions of the form f(θ) = (Aθ + B) sin θ + (Cθ + D) cos θ
where A,B,C,D are constants to be determined from the boundary conditions,
which correspond to continuity of displacement and slope:

f(0) = 1, f ′(0) = 0, f(α) = 0, f ′(α) = 0. (3.35)

Thus the cone profile is given by

f(θ) = cos θ +
(α+ sinα cosα)(sin |θ| − |θ| cos |θ|) − θ sin θ sin2 α

α2 − sin2 α
. (3.36)

We shall adopt the same approach as earlier writing down the total energy of the
system and minimizing this with respect to variations in the angle α. The bending
energy is given by

Ebend ≈
Bd2

R∗2

2α+ sin 2α

α2 − sin2 α
log

2R∗

rc
. (3.37)

Using elementary geometry, the change in surface energy of this configuration rel-
ative to the flat state is

Esurf = ∆γR∗2(2α+ sin 2α), (3.38)

where R∗ is the radius of the sheet.
Adding the two energies in (3.37) and (3.38), we find that the angle α should

be chosen to minimize

g(α) ≡ 2α+ sin 2α+ δ
2α+ sin 2α

α2 − sin2 α
, (3.39)

where

δ ≡
Bd2

∆γR∗4 log
2R∗

rc
. (3.40)

For minima we require g′(α) = 0, which can easily be solved numerically, yield-
ing the solid curve shown in figure 8b. For α � 1, the leading order behaviour of
g(α) may be used to show that the total included angle at the apex of the triangle
(measured in degrees) is

2αc ≈
360

π
(9δ)1/4. (3.41)

This formula works with a precision of 5% as long as δ < 0.01.
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θ
r = R

θ = α

r

(a) (b)

Figure 8. The triangular blister. (a) Theoretical idealization of the triangular blisters
observed at large displacements. (b) Angle at the tip of the triangle, 2α, as a function of
δ = Bd2/[∆γR∗4] log 2R∗/rc where B is the bending stiffness, ∆γ = 2γ is twice the surface
tension of the liquid, R∗ is the radius of the sheet and rc is a cut-off which corresponds to
the radius of curvature of the tip. We measured β = 4α for three types of plastic material
(PP, LDPE, PA) with thicknesses ranging between 30µm for LDPE and 200µm for PA.
Three sizes of disk were chosen : 120mm (s), 175mm (m), 275mm (l). The solid curve
shows the theoretical prediction obtained by minimizing (3.39).

(ii) Experimental results

In figure 8, we plot the angle at the tip of the triangle as a function of the
non-dimensional variable δ defined by (3.40). We took the cut-off length rc to be
the radius of curvature of the crack front at the tip of the triangle. There is good
agreement with the theoretical curve, showing that this regime is ruled by a balance
between bending and capillary forces.

4. Conclusion

In this article we have considered a thin sheet adhering to a stiff substrate by
means of the surface tension of a liquid. We have investigated, experimentally and
theoretically, the debonding of the sheet under an imposed central displacement.
This is the generic debonding mode whenever the sheet is not peeled from an edge.
We uncovered three main regimes dependant on the central displacement. For small
vertical displacements, the debonded area is axisymmetric. This regime was known
previously in the context of the conventional blister test (Dannenberg, 1961; Briscoe
& Panesar, 1991) where there is no liquid. The presence of a liquid in our system
allows sliding and so we derived a new analytical solution to account for this. In
the second regime, the crack front undulates, and we determined a characteristic
wavelength for the undulations. Finally, the crack front is triangular, and the shape
of the sheet is approximately a developable cone. Overall, our theory is in good
agreement with experiments suggesting that the present framework might serve as
a reference for the adhesion of elastic sheets.
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Our study may also be relevant to small scale biological and technological sys-
tems (Autumn et al., 2002; Xia et al., 1999; Mastrangelo & Hsu, 1993): capillary
and van der Waals forces become increasingly important at small scales. The de-
lamination of thin films in general is slightly different than that studied here. In
general settings, debonding is driven by in-plane pre-stress and so there is a com-
pressive azimuthal stress in the debonded part also. However, we expect our result
for the wavelength in the undulating regime to hold for the stability of delamination
blisters, which apparently has not been investigated previously. Much more work
is required to fully understand the patterns generated by the competition between
elastic and adhesive forces.

We are grateful to Mokhtar Adda-Bedia for fruitful discussions. D.V. is partially supported
by the Royal Commission for the Exhibition of 1851.

Appendix A. Analysis of a Two-Dimensional Blister

In this Appendix we consider the two-dimensional version of the axisymmetric blis-
ter problem considered in §3a. In this geometry it is possible to make considerable
analytical progress. We shall address the question of how the bending stiffness of the
sheet (neglected in our axisymmetric calculation for simplicity) affects the blister
radius.

In this two-dimensional geometry we find that φ = σxxy
2/2 for some tension

σxx. The first Föppl-von Kármán equation then takes the form

B
d4w

dx4
= σxx

d2w

dx2
. (A 1)

Using the non-dimensionalizations defined in (3.4) and letting

µ2 ≡ ε−1σxx

Eh
(A 2)

we find that
d4W

dX4
= µ2 d2W

dX2
, (A 3)

which is to be solved with the continuity of slope and displacement

W (0) = W0, W ′(0) = 0, W (1) = W ′(1) = 0. (A 4)

The solution of (A 3) with boundary conditions (A 4) is

W (X) = W0

(1 − |X |) cosh 1
2µ+ µ−1

[

sinhµ(|X | − 1
2 ) − sinh 1

2µ
]

cosh 1
2µ− 2µ−1 sinh 1

2µ
. (A 5)

Determining the value of σxx, and hence µ, requires an additional condition. This
condition is the relationship between the strain εxx and the tension σxx (Mansfield,
1989)

εxx =
dU

dX
+ 1

2

(

dW

dX

)2

=
σxx(1 − ν2)

Eh
. (A 6)
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Integrating this relationship between X = 0 and X = 1 and assuming that the
sheet is fixed (U(0) = U(1) = 0) at the boundaries shows that

2σxx(1 − ν2)

Eh
=

∫ 1

0

W ′(X)2 dX = W 2
0

2 + coshµ− 3µ−1 sinhµ

2
(

cosh 1
2µ− 2µ−1 sinh 1

2µ
)2 ≡W 2

0 f1(µ).

(A 7)
For our purposes, it is useful to eliminate σxx from (A 7) in favour of µ by using

(A 2). Introducing

ω ≡
W 2

0

2(1 − ν2)ε
= 6

d2

h2
, (A 8)

we find that µ satisfies
µ2/ω = f1(µ), (A 9)

which has solution µ = µc(ω). (The advantage of using ω rather than W 2
0 /ε is

that ω is independent of the blister radius R, which is as yet unknown. ω measures
the vertical displacement relative to the sheet thickness and so is a natural control
parameter.)

We continue by considering the limits of small and large ω, which, as we shall
see, correspond to small and large values of µ, respectively. From the asymptotic
behaviour of f1(µ) for small and large µ we find that

µc ≈ ω1/2 ×

{

√

6/5, ω � 1

1, ω � 1.
(A 10)

Note that the two cases ω � 1 and ω � 1 give rise to only very slight variations in
the asymptotic relations for µc.

To determine the blister radius, R, we must calculate the deformation energies
of the sheet. The bending energy is given by

Ebend = B

∫ R

0

w′′(x)2 dx =
BW 2

0

R
f2(µ); f2(µ) ≡

µ

2

sinhµ− µ
(

cosh 1
2µ− 2µ−1 sinh 1

2µ
)2 .

(A 11)
The stretching energy is given by

Estretch = σxx

∫ R

0

w′(x)2 dx = EhRεW 2
0µ

2f1(µ), (A 12)

with f1(µ) as defined in (A 7). We can therefore write the total (elastic) energy as

E/(EhR) = εW 2
0

[

f2(µc) + µ2
cf1(µc)

]

= 2ε2(1 − ν2)ωg(ω) (A 13)

where
g(ω) ≡ f2

[

µc(ω)
]

+ µc(ω)2f1
[

µc(ω)
]

. (A 14)

and µc is given by the solution of (A 9) for a given value of ω.
Finally, we can now include the surface energy to determine the size of the

blister. The surface energy gained is 2∆γR so that the total energy of the system
is

E = 2∆γR+ 2(1 − ν2)EhRε2ωg(ω). (A 15)
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ω

{
g
(ω

)/
ω
}1

/
4

Figure 9. The function {g(ω)/ω}1/4 plotted on logarithmic scales. From (A16) we see that
this function determines the evolution of the blister aspect ratio, R/d, as d changes with
the material properties of the system fixed.

Recalling that ε ∝ R−2 we may then minimize this expression by varying R. We
find that the value of R at which the energy is minimized may be written

R

d
=

(

3Eh

4∆γ(1 − ν2)

)1/4(
g(ω)

ω

)1/4

. (A 16)

The function {g(ω)/ω}1/4, which determines R/d via (A 16), is plotted in figure
9. We note that as ω → ∞, g(ω)/ω → 1 so that

R

d
≈

(

3Eh

4∆γ(1 − ν2)

)1/4

(A 17)

and we obtain the same scaling relationship as for the axisymmetric analysis. We
observe that ω > 100 is sufficient for the relationship (A 17) to hold to within 10%.
Furthermore, this corresponds to d & 4h — a condition that is easily satisfied in our
experiments. We therefore expect that our neglect of bending effects in §3a should
be valid except in the earliest stages of the experiment.

For completeness, we note that for ω < 100 the prefactor is bigger and indeed
that the scaling R ∼ d no longer holds. For ω � 1 we find that g(ω) ≈ 12 so that

R

d
≈

(

3Eh

2∆γ(1 − ν2)

)1/4
√

h

d
. (A 18)

Appendix B. Membrane solution with ν 6= 1/3

In this Appendix we consider again the membrane solution for the blister given in
§3a. Recall that (3.12) was used as the solution of the membrane equations but does
not satisfy the no-slip boundary condition at the blister edge (3.11) unless ν = 1/3.
Here, we look for a small perturbation to the approximate solution (3.12) and find
that

W ≈W0

(

1 − ρ2/3 + ∆ν
[

ρ2 − ρ2/3
]

)

, Φ ≈ 3
16W

2
0 ρ

4/3
(

1 + ∆ν
[

2 + 3
2ρ

4/3
]

)

,

(B 1)
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where

∆ν ≡
3ν − 1

17 − 15ν
. (B 2)

Typically in our experiments ν = 0.4, which corresponds to ∆ν ≈ 0.02 justifying
our assumption of a small perturbation.

Using the value of Φ in (B 1) to calculate the stretching energy in the sheet we
find, to leading order in ∆ν, that

Estretch ≈
π

16

(

5
3 − ν

)

EhR2W 4
0 (1 + 6∆ν) . (B 3)

Performing the same total energy minimization as earlier we find that the radius
of the blister is

R ≈ 1
2

{

(

5
3 − ν

)Eh

∆γ

}1/4

d
[

1 + 3
2∆ν +O(∆ν2)

]

(B 4)

Using ν = 0.4 we find that the correction to the blister radius provided by (B 4) of
the earlier expression (3.16) is < 3%.
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AbstractInterfaces (wetting fronts, cracks, magnetic domain walls, etc ...) which propagatein a heterogeneous environment exhibit morphological and dynamical propertieswhose understanding is still imperfect. To address this problem, we designed anexperiment where a crack front propagates at the interface of a glass slide and anelastomer, the PDMS. The slide is coated with a nanometer thick chromium layerwith well de�ned areas where the glass surface outcrops. This chemical texturing ofthe substrate make the interface chemically heterogeneous by a spatial modulationof the fracture energy.By performing relaxation experiments, the fracture energy of the PDMS-glassand PDMS-chromium interfaces are measured. The processes occurring in the dis-sipation zone are characterized and an equation of motion of the crack is proposed.We then characterize the static and dynamic response of the front for simpleheterogeneities. In the case of small crack front deformation, a good agreementwith the elasticity front introduced by Gao et al. is achieved. We study in detail thee�ects of high fracture energy contrasts on the front shape. In particular, this regimeexhibits �lamentation, a process which we characterize the dynamics. Preliminaryresults on the relaxation of the deformation are also presented.Finally, we present a statistical study of the front when it propagates in aninterface where a large number of glass patterns are randomly deposited. We areinterested, �rst, in the local �uctuations of the crack front position as a fonction oftime and, secondly, in the roughness of the front.Keywords : fracture, adhesion, �lamentation, viscoelastic rupture, elastic in-stability, heterogeneous materials, crack front



RésuméLes interfaces (fronts de mouillage, �ssures, etc...) se propageant dans un milieuhétérogène présentent des propriétés morphologiques et dynamiques dont la com-préhension reste encore imparfaite.Nous avons monté une expérience de pelage où un front de �ssure se propage àl'interface d'une lame de verre et d'un élastomère, le PDMS. La lame, préalablementrecouverte d'une couche nanométrique de chrome, présente des zones bien dé�niesoù la surface de verre a�eure. L'interface est ainsi rendue hétérogène par une modu-lation spatiale de l'énergie de fracture. L'utilisation des techniques de lithographieoptique permet un très grand contrôle de la taille et la répartition des hétérogénéités.En réalisant des expériences de relaxation, les énergies de fracture des inter-faces PDMS-Verre et PDMS-chrome sont mesurées. Les processus dissipatifs sontcaractérisés et une équation du mouvement de la �ssure est proposée.Nous caractérisons ensuite la réponse statique et dynamique du front vis-à-visd'hétérogénéités élémentaires. Dans le cas de faible déformation, un bon accord avecl'élasticité de front introduite par Gao et al. est trouvé. Nous étudions, en détail, lese�ets de forts contrastes de fracture sur la forme du front. En particulier, il apparaîtdans ce régime, un processus de �lamentation dont nous caractérisons la dynamique.Des résultats préliminaires sur la relaxation de la déformation sont aussi présentés.En�n une étude statistique du front se propageant dans une interface où ungrand nombre de motifs de verre ont été répartis aléatoirement est présentée. Les�uctuations locales de la position du front en fonction du temps ainsi que la rugositédu front sont également traitées.Mots clés : fracture, adhésion, �lamentation, rupture viscoélastique, instabilitéélastique, matériaux hétérogènes, front de �ssure


