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Introduction générale

De nos jours, les élastomeres sont fréquemment utilisés dans des applications industrielles, no-
tamment dans 1’automobile et I’aéronautique. Les élastomeres ont des propriétés mécaniques qui
en font des matériaux a part. Leurs propriétés sont utilisées pour diverses applications comme
I’étanchéité, 1’amortissement, 1’isolation, etc. En particulier, ils ont une grande capacité de dé-
formabilité de ’ordre de quelques centaines de pourcent associé a un comportement élastique
quasi-réversible. Ces matériaux sont généralement sujets a de séveres chargements cycliques, mé-
caniques et thermiques. Tous ces effets entrainent dans certaines situations, une dégradation des
performances du matériau pouvant aller jusqu’a 1’apparition de fissures et finalement a la rupture
de la piece.

Un grand nombre de travaux ont ét€ menés pour caractériser et modéliser les diffé-
rents aspects du comportement mécanique des élastomeres. Ces études ont permis de mettre
en évidence de nombreux phénomenes comme I’effet Payne [Lion and Kardelky, 2004], 1’ef-
fet Mullins [Cantournet et al., 2009, Chagnon et al., 2004, 1a viscosité [Miehe and Keck, 2000,
Amin et al., 2006]. D’autres études se sont plus particulicrement intéressées aux phénomenes de
rupture [Hamdi, 2006] et I’influence des charges [Omnes, 2007]] dans le matériau.

Dans ce travail, nous nous intéresserons plus particulierement a I’'influence de la température
sur la tenue mécanique des élastomeres. Le probleme du comportement mécanique des €lasto-
meres en température n’est que partiellement traité dans la littérature. Peu de modeles sont ainsi
proposés [[Chadwick, 1974, |Ogden, 1992, Berardi et al., 1996, [Lion, 1996a]. Une des difficultés
majeures rencontrées lors de 1’établissement de ces modeles réside dans I’identification expéri-
mentale des parametres matériaux. De plus, la difficulté provient de la maitrise des essais méca-
niques et de la température simultanément. Plusieurs auteurs ont réalisé des essais en température
[Beatty and Davies, 1950, |Gehman et al., 1950, Brazier and Nickel, 1979, Spetz, 2001].

L’ objectif de cette étude est de développer un modele de comportement adapté pour reproduire
le comportement mécanique de 1’élastomere avec 1’évolution de la température. Pour réaliser cette
étude, un travail expérimental préliminaire [Vandenbroucke et al., 2010] est effectué pour mettre
en évidence les différents phénomenes mécaniques présents pour le matériau avec I’évolution de la
température. Le matériau étudié est un élastomere synthétique fluoro-carboné (FKM), le Viton®.
Cet élastomere possede d’excellentes performances aux hautes températures et aux agressions chi-
miques. Ses propriétés dépendent de la teneur en fluorine, des composés élastomeres fluorés et
de la structure des réseaux des chaines de copolymeres [Ameduri et al., 2001, Mitra et al., 2004]].
Sa température de transition vitreuse 7, se situe autour de —19°C. La caractérisation mécanique
du matériau est réalisée a I’aide d’essais cycliques classiques de traction et compression ainsi que
des essais de relaxation sur une plage de température allant de —35°C a 100°C. Au passage de
la température de transition vitreuse le matériau passe d’un état caoutchoutique a un état vitreux.
D’un point de vue mécanique, le matériau change radicalement de comportement. D’un point de



vue numérique, cela nécessite le développement de deux types de loi de comportement. Dans cette
étude, nous avons fait le choix de ne considérer que la plage de température de —8°C a 100°C pour
reproduire correctement le comportement du matériau.

Le modele utilisé, pour cette étude, est une loi de comportement phénoménologique
basée sur une décomposition additive des contraintes. Le modele est constitué de trois
contributions de contrainte : I’hyperélasticité, la viscosité et 1’hystérésis [Zrida et al., 2009,
Vandenbroucke et al., 2010]. Ce modele sera nommé Hyperélasto-Visco-Hystérésis (HVH) ou la
contribution hyperélastique sera prise en compte a 1’aide de potentiel phénoménologique comme
Mooney-Rivlin [Mooney, 1940] ou encore Hart-Smith [Hart-Smith, 1966]]. La viscosité sera dé-
crite a I’aide du modele de Maxwell généralisé et la contribution hystérétique sera prise en compte
a I’aide d’un modele original [Vandenbroucke et al., 2010]].

Au cours de cette étude, nous considérons principalement le premier cycle de chargement de
notre matériau. En effet, nous travaillons sur un matériau destiné a des fonctions d’étanchéité ou
un joint, par exemple, est comprimé dans sa gorge et ne subit pas, a priori ensuite de cycle de
charge mécanique.

Le document se décompose en cinq chapitres ou seront développés les différents objectifs fixés.
Le premier chapitre traite du comportement des élastomeres d’un point de vue physico-chimique
et mécanique, avec une présentation rapide de la structure générale des élastomeres. Cette étude
bibliographique est centrée sur les principales caractéristiques mécaniques des élastomeres et plus
particulierement I’élastomere fluoré. Une étude physico-chimique est réalisée afin d’apporter une
meilleure connaissance du matériau lors de la réalisation des essais expérimentaux. Un rapide
état de I’art a été effectué sur les essais spécifiques industriels pour 1’étude de 1’influence de la
température sur les élastomeres.

Le deuxieme chapitre regroupe les éléments relatifs a la description du modele de comportement
Hyperélasto-Visco-Hystérésis (HVH) développé dans cette étude. Cette présentation est aussi 1I’oc-
casion de faire un bilan sur différents modeles similaires existants. Afin d’étayer chaque contribu-
tion employée dans le modele, une étude expérimentale est réalisée a température ambiante. Les
essais développés dans cette étude sont des essais de traction et de compression cycliques pour
50% et 30% de déformation, respectivement, constitués de trois cycles de charge-décharge. Des
essais de relaxation en traction et en compression sont aussi réalisés avec un temps de relaxation
de 900s en traction et en compression. De plus, des essais de chargement interrompus par des re-
laxations ont aussi été effectués, pour différents taux de déformation. Les essais de chargement
cyclique mettent en évidence une présence non négligeable de I’hyperélasticité pour les élasto-
meres. Les essais de relaxation nous permettent de décrire la viscosité du matériau. Des essais de
chargement interrompus par des relaxations font apparaitre un équilibre hystérétique démontrant
la présence de 1’hystérésis pour notre matériau.

Le chapitre trois est consacré a la présentation des méthodes d’identification des parametres
matériau constituant la loi de comportement développée dans le chapitre précédent. La premiere
méthode vise a identifier tous les parametres matériau a 1I’aide d’essais homogenes simples et une
optimisation paramétrique classique. Nous montrons les limitations de la méthode pour distinguer
I’influence des hystérésis visqueuse et non visqueuse. La seconde méthode a été développée dans
le but de mieux prendre en compte chaque contribution du modele a travers des essais de relaxation
et de chargement interrompus par des relaxations. Les essais de chargement interrompus par des
relaxations font apparaitre un équilibre hystérétique démontrant la présence de 1’hystérésis pour
notre matériau. Ils nous permettent d’identifier les contributions hyperélastique et hystérétique de
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notre modele de comportement. La contribution visqueuse est, elle, identifiée analytiquement, a
I’aide des essais de relaxation, par la détermination de temps caractéristiques. Afin de valider le
modele identifié, nous testons le modele sur des essais n’ayant pas servi a 1’identification ainsi
qu’une application industrielle d’un joint d’étanchéité comprimé dans une gorge a température
ambiante.

Les chapitres quatre et cinq concernent 1’étude de la température sur le comportement méca-
nique de 1’élastomere fluoré et 1’identification des parametres matériau de la loi de comportement
Hyperélasto-Visco-Hystérétique.

Dans un premier temps, une caractérisation du comportement mécanique du matériau en fonc-
tion de la température a été réalisée a I’aide d’essais de chargement en traction et compression
ainsi que par des essais de relaxation. Le but de cette partie est d’étudier le comportement du ma-
tériau au dessus et en dessous de la température de transition vitreuse. Nous souhaitons observer
I’évolution mécanique du changement d’état du matériau en passant d’un état caoutchoutique a un
état vitreux pour des isothermes. Une étude plus approfondie des températures situées au dessus de
la température de transition vitreuse est réalisée. Afin d’aller plus loin dans 1’étude de 1’influence
de la température, un essai mécanique comportant un cycle de température a été€ mis en place pour
tester le comportement du matériau. Durant ce test, le plot de compression est soumis a un essai
de relaxation en compression au cours duquel différents cycles de températures sont imposés.

Le cinquieme et dernier chapitre est centré sur I’identification des parametres matériau et la va-
lidation en température. Les parametres matériau sont identifiés a partir d’essais en isothermes sur
une plage de température limitée. L’identification du matériau pour les différentes températures
testées est réalisée a 1’aide de la seconde méthode présentée au chapitre trois. L’identification des
parametres est réalisée s€parément pour les essais de traction et de compression dues a I’accentua-
tion des différences entre ces deux types d’essais avec la température. Une étude de 1’influence de
la température sur les contributions du modele est ensuite effectuée pour mieux comprendre I’in-
fluence de la température sur le modele de comportement. Nous avons validé le modele a travers
des essais homogenes pour des isothermes. Ces essais ne font pas partie de la base de données
pour I’identification des parametres matériau. Enfin, nous avons simulé I’essai de relaxation en
compression subissant un cycle de température afin de valider le modele de comportement en tem-
pérature. Nous considérons simplement les parametres matériau en compression pour cette étude
ou nous rentrons les valeurs pour chaque température testée. Nous supposons, dans un premier
temps, une évolution linéaire des parametres matériaux entre chaque température étudiée mais une
loi de mélange plus sophistiquée, permet de rendre compte de facon plus précise 1’évolution de la
relaxation au cours d’un cycle en température.
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Chapitre 1

Comportements physico-chimique et
mécanique des élastomeres

Dans le langage scientifique, les caoutchoucs sont appelés élastomeres. Ce terme résulte de la
combinaison entre les mots élastique et polymere. Au regard de leurs propriétés, il est classique de
faire appartenir ces matériaux a la famille des polymeres au méme titre que les thermoplastiques et
les thermodurcissables [Oudet, 1993]]. Leurs propriétés sont étroitement liées au caractere aléatoire
de la distribution et de la nature de leurs chaines macromoléculaires [Ward and Hadley, 1993]].

Les élastomeres peuvent étre naturels ou synthétiques. Le caoutchouc naturel provient de la
coagulation du suc (seve) de différentes especes végétales, principalement I’hévéa. Ce liquide
d’apparence laiteuse, appelé latex, est récolté au moyen d’une entaille faite dans 1’écorce de I’arbre.
A T’état brut (non cuit), le caoutchouc naturel présente des propriétés sans grand intérét pour le
monde industriel. Il est donc nécessaire d’améliorer ses propriétés par des procédés comme la
vulcanisation et/ou le renforcement a 1’aide de charges.

Le procédé de vulcanisation fut découvert, par hasard, par Charles Goodyear en 1839
[Trealor, 1975]]. Il consiste a malaxer du caoutchouc brut en y ajoutant du soufre puis a chauf-
fer le mélange. L’ensemble se transforme en un matériau élastique et stable dans une gamme de
température beaucoup plus large. Quant au renforcement, il permet d’élargir le domaine d’utilisa-
tion d’un élastomere en introduisant une charge renforcante (noir de carbone, silice,...). La majorité
des élastomeres industriels sont a la fois vulcanisés et renforcés par diverses charges suivant leur
utilisation [[Ameduri et al., 2001]].

De par leurs propriétés particulieres, les domaines d’utilisation des élastomeres sont de plus
en plus variés. Ainsi, I’industrie automobile, 1’aéronautique, 1’industrie du textile mais aussi le
batiment, I’industrie électromécanique et le secteur médical représentent quelques domaines ol
I’utilisation de ce matériau ne cesse de se développer. En effet, leur facilité a subir des déformations
importantes tout en restant dans un domaine réversible, leur caracteére plus ou moins amortissant,
leur faible masse volumique font des caoutchoucs des matériaux a part. De plus, leur facilité de
mise en oeuvre ainsi que leurs formulations multiples permettent un grand choix d’élastomeres
répondant aux criteres désirés.

Dans ce chapitre nous présenterons la structure générale des élastomeres en traitant de leur com-
portement mécanique et physico-chimique et plus particulicrement les propriétés de 1’élastomere
fluoré. Un rapide état de 1’art a été effectué sur les essais spécifiques industriels pour 1’étude de
I’influence de la température sur les élastomeres.

13



1.1 Physico-chimie des élastomeres

1.1.1 Structure macromoléculaire des polymeres

Qu’ils soient d’origine naturelle ou synthétique, les polymeres organiques sont composés de
longues chaines d’atomes de carbone, sur lesquelles sont fixés des éléments propres a la chimie
organique (carbone, hydrogene, oxygene, azote), plus quelques autres éléments comme le chlore,
le fluor et le soufre. Ces longues chaines moléculaires sont appelées macromolécules.

Une macromolécule est une molécule résultant de 1’enchainement covalent de motifs (ou unités)
monomeres, suivant le schéma simpliste : -A-A-A-A- ou A représente une unité de monomere.
Dans les cas simples, pour nommer les polymeres, on utilise le préfixe "poly" devant le nom des
monomeres qui ont servi a les constituer. La cohésion du systeme est diie essentiellement a des liai-
sons secondaires et, dans certains cas, a des liaisons covalentes (polymeres réticulés). Les proprié-
tés des polymeres dépendent fortement de la facon dont les chaines sont disposées et assemblées
[Oudet, 1993].

En fonction des types d’arrangement possibles des chaines pour les polymeres, nous aurons soit
un matériau amorphe soit cristallin. Pour un comportement amorphe, les chaines se replient et
se déploient dans I’espace pour adopter une configuration de pelote statique dans laquelle on ne
distingue aucun ordre a grande échelle. Par contre, pour un matériau cristallin, nous observons
un arrangement ordonné des chaines avec une conformation réguliere (sous forme de zigzag plan
ou en hélice). La formation de cristaux nécessite une énergie importante qui est apportée par les
hautes températures. En réalité, un polymere n’est jamais completement constitué de cristaux mais
possede aussi une phase amorphe : c’est un matériau semi-cristallin comme I’illustre la figure|l.1

cristalline!

structure
amaorphe

FIG. 1.1 — Structure d’un polymere semi-cristallin avec une phase amorphe et cristalline.

Les polymeres peuvent étre divisés en 3 classes (figure[I.2) :

— les thermoplastiques : ce sont des polymeres semi-cristallins ou amorphes.

— les thermodurcissables : ce sont des polymeres amorphes et ils sont formés d’un réseau tri-
dimensionnel de macromolécules. Ils sont rigides compte tenu de leurs taux de réticulation
élevé.

— les élastomeres : ce sont des polymeres amorphes réticulés que nous allons décrire dans le
paragraphe suivant.
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FIG. 1.2 — Propriétés des principaux types de polymeres [Combette and Ernoult, 2005].

1.1.2 Structure des élastomeres

Les élastomeres sont des matériaux amorphes constitués d’un ensemble de chaines macromolé-

culaires de différentes longueurs. A I’état cru, c’est-a-dire sans vulcanisation, les chaines consti-
tuant I’élastomere sont indépendantes. Sous 1’application d’une contrainte extérieure, elles glissent
irréversiblement les unes sur les autres et se relachent, créant ainsi du fluage et une déforma-
tion permanente. Cette plasticité exclut toute stabilité dimensionnelle ainsi que toute possibilité
d’utilisation mécanique classique du matériau d’ou le besoin de vulcaniser celui-ci afin de créer
des liaisons de pontages chimiques entre les chaines élastomériques et ainsi les lier les unes aux
autres. L’ élastomere devient alors réticulé, mais le nombre de pontage est assez limité. Cela laisse
des possibilités de mouvement des chaines beaucoup plus importantes que pour un polymere pré-
sentant un réseau thermodurcissable [Halary et al., 2008]]. La structure est alors celle d’un réseau
tridimensionnel unique, toujours extrémement déformable sous une sollicitation extérieure, mais
stable.

1.1.3 La température de transition vitreuse

Quand la température augmente un polymere passe a travers trois domaines illustrés sur la figure
[1.3]ainsi que sur la figure [T.4] pour les élastomeres [Combette and Ernoult, 2005]] :

— la température de transition vitreuse T, caractérise le passage du matériau de 1’€tat vitreux a
I’état caoutchoutique.

— la température de fusion T caractérise la fusion des cristaux (pour un polymere cristallin ou
semi-cristallin).

— la température de dégradation 7, ou les liaisons covalentes des macromolécules commencent
a se rompre sous I’action de la chaleur.
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FIG. 1.3 — Evolution du module élastique en fonction de la température pour une vitesse de refroi-
dissement ¢ donnée [[Combette and Ernoult, 2006].
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FI1G. 1.4 — Etat d’un élastomere en fonction des domaines d’état structurel ou de la température
[Combette and Ernoult, 2005]].

Lorsqu’un élastomere est en-dessous de la température de transition vitreuse, la mobilité des
molécules est d’autant plus faible que la température baisse. Ce qui confere au matériau une forte
rigidité et une faible capacité de déformation. L’ ¢€lasticité est alors d’origine enthalpique avec de
faibles déplacements. Par contre, au dessus de la température de transition vitreuse, le matériau
est a I’état caoutchoutique ot la mobilité des molécules croit avec 1’augmentation de la tempéra-
ture. Cette mobilité permet un déploiement des chaines dans le sens de la contrainte entrainant une
déformation réversible (élasticité entropique). Les élastomeres ne fondent pas mais ils se décom-
posent a haute température.

Les élastomeres sont des polymeres ayant une température de transition vitreuse inférieure a
la température ambiante. Sans étre exhaustif, le tableau @ donne les températures de transition
vitreuse de certains €lastomeres.

1.2 Propriétés mécaniques des élastomeres

Quel que soit le type d’élastomere étudié, la diversité de leurs domaines d’utilisation résulte
de leurs multiples formulations et de leurs taux de réticulation mais également de la nature des
charges renforcantes incorporées. Plusieures sortes de charge existent (silices, kaolin,...) mais la
plus utilisée pour les élastomeres est le noir de carbone.

Le comportement mécanique des élastomeres est connu pour étre caractérisé par différents phé-
nomenes (figure[1.5)) :

— I’hyperélasticité et la réversibilité : les élastomeres sont caractérisés par une grande défor-
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TAB.

Elastomere Symbole T, (°C)
Polybutadiene BR —112
Polychloroprene CR —45
Terpolymere éthyleéne EPDM -55
Elastomere fluoré FKM —182a —-50
Nitrile-butadiene NBR —20a —45
Caoutchouc naturel NR —72
Copolymere styréne/butadiene SBR —50
1.1 — Températures de transition vitreuse pour plusieurs ¢élastomeres classiques

[Martinon, 1998§||

First Piola Stress (MPa) (1)

FIG.

mabilité et un retour rapide avec un comportement non linéaire. Un élastomere est capable
de supporter des déformations trés importantes qui peuvent atteindre 600% a 1000% selon la
composition et les conditions d’utilisation.

la viscoélasticité : la réversibilité du matériau n’est pas immédiate. Les élastomeres présentent
un comportement viscoélastique dépendant de la vitesse de sollicitation.

I’hystérésis : lors des essais de chargement cyclique une différence est observée entre les
efforts mesurés lors du chargement et les efforts mesurés lors du déchargement, ce phénomene
est appelé hystérésis. Il y a dissipation d’énergie sous forme de chaleur. La quantité d’énergie
dissipée correspond a 1’aire entre les courbes. Cette hystérésis peut €tre d’origine visqueuse
ou non.

I’effet Mullins : des études ont été réalisées pour préciser le comportement des élastomeres
pour des essais sous chargement cyclique ot un adoucissement notable est observé pour la
premiere boucle. Ce phénomene est appelé effet Mullins [Mullins, 1947].

stretch

T
IR

Nominal Strass (M Pa)

=0

Stretch
Strelch

1.5 — Courbe de charge décharge pour plusieurs cycles sur du caoutchouc naturel

chargé de noir de carbone pour a)[Diani et al., 2006b] et b) 20% de noir de carbone pour
[Dorfmann and Ogden, 2004]].

I’effet Payne : dans le domaine des faibles déformations, le comportement viscoélastique
des élastomeres chargés présente une forte non linéarité. Ce phénomene est connu sous le
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nom d’effet Payne [Payne, 1963||(figure [I.6). Il se manifeste par une chute du module de
conservation lors d’une sollicitation périodique a une fréquence donnée.
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F1G. 1.6 — Evolution du module de conservation G’ en fonction de I’amplitude de déformation
pour différents fraction volumiques de charges [Frohlich et al., 2005].

Nous avons réalisé€ un bref récapitulatif d’un certain nombre de phénomenes mécaniques carac-
térisant les élastomeres a température ambiante. Cependant, I'influence de la température sur ce
comportement peut Etre mise en évidence a 1’aide de plusieurs essais souvent cités dans la littéra-
ture. Quelques essais mécaniques, permettant d’aborder ce phénomene, sont présentés brievement
par la suite.

1.3 Essais spécifiques en température pour caractériser le com-
portement des élastomeres

En dessous de la température de transition vitreuse (négatives pour les élastomeres), des modifi-
cations conséquentes s’operent au niveau de la microstructure du matériau cela rend plus difficile
I’analyse de la réponse mécanique de ce matériau. Plusieurs essais, recensés par [Spertz, 1990],
sont principalement utilisés dans I’industrie pour caractériser le comportement des matériaux a
basse température et ainsi les classer en fonctions de leurs applications. Pour notre part, nous
n’utiliserons pas ces essais car ils ne nous permttent pas d’identifier les parametres matériau de la
loi de comportement choisi pour reproduire I’élastomere étudié.
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1.3.1 Le point de fragilité (Norme ISO 812)

Cet essai permet de déterminer la température a partir de laquelle les fissures apparaissent en
réalisant un impact sur le matériau (figure [I.7). Une éprouvette de dimensions : 40 X 6 X 2 mm
est mise dans un liquide froid pendant 5 min. Un impact est réalisé a la température imposée,
puis I’échantillon est examiné afin d’observer la présence ou non de fissures. L’expérience est
reconduite pour une température supérieure jusqu’a ce qu’on observe I’apparition d’une fissure.
[’augmentation de la température est de 2°C par essai. Le point de fragilité correspond a la plus
basse température en dessous de laquelle 1’élastomere peut €tre sollicité sans €tre endommaggé.
Le tableau [1.2| récapitule les températures de fragilit€é d’un certain nombre d’élastomeres a titre
indicatif.

Striker

Striking edge radius ' / 7
16 £01mm i i g i

Test piece clamp

Test piece ‘
. )-0—- 54 *03mm
H 79*03mm

FI1G. 1.7 — Montage pour I’essai de fragilité [Spertz, 1990].

Température de fragilité (°C) Elastomeéres
=75 Silicones Q
-55 NR, BR, CR, SBR, EPDM
-40 NBR, EPDM, FKM
-25 NBR, FKM
-10 NBR, FKM

TAB. 1.2 — Différentes température de fragilités pour certains élastomeres [Martinon, 1998]].

1.3.2 Détermination de la rigidité a basse température (Norme ISO 1432)

Le test de Gehman est utilisé afin de connaitre la rigidité des élastomeres vulcanisés pour une
plage de température allant de —150°C a la température ambiante.

Le principe de cet essai consiste a prendre une bande d’élastomere de dimension : 40 x 3 x 2
mm et la relier en série a un cable de torsion (figure[I.8). L’ensemble est refroidit a la température
voulue puis un certain angle lui est appliqué. A partir des angles de torsion enregistrés, une courbe
est alors tracée en fonction du module de torsion et de la température.

Gehman [Gehman et al., 1950] a étudié la cristallisation de ’hévéa et d’un copolymere en fonc-
tion de la température a 1’aide de ce type d’essai. Il a observé que 1’hévéa cristallise a —35°C,
cristallisation révélée par I’augmentation importante du ratio du module. Le phénomene inverse a
été observé pour le second matériau avec 1’augmentation de la température.
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FIG. 1.8 — Montage pour I’essai de Gehman [Spertz, 1990].
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1.3.3 Test de rétraction en température (Norme ISO 2921)
Principe de I’essai

L’essai consiste au départ a mettre un élastomere en extension (environ 250%) maintenu pendant
toute la durée de I’essai a I’aide d’un dispositif approprié (figure [I.10), que 1’on refroidit ensuite
dans un bain a —70°C pendant 10min. Une augmentation de la température de 1°C est appliquée
et la mesure de la longueur de 1’échantillon est effectuée tous les 2°C.

|E LI

Cord ~

Counterweight

r~Replaceable

: s e scale
Heating device | 1 ~Upper part of upper
(dip heater)

test piece holder
Stirper for coolant

k- [| Locking device for
D%H» H [,/ upper test piece holder
L6
[T AHE

—

1 Thermal
insulation
| Container for

coclant

L | Upper test piece
. == holder

vk

j Test piece
LT

| Lower test piece
L holder

A

ImEr

F1G. 1.10 — Dispositif pour les essais de rétraction [Spertz, 1990)].

Les longueurs mesurées aux différentes températures sont ensuite utilisées pour détermi-

ner le pourcentage de rétraction du matériau a 1’aide de la formule suivante donnée par
[Smith et al., 1951]] :

LT—LO)

Prétraction = 100 (1 — ———
L.—Lo

(1.1)

N

ou :
— L, est la longueur de I’échantillon au début du test en fonction du pourcentage d’élongation,
— L7 est la longueur observée pour une température donnée,
— Lo est la longueur initiale.
Les températures pour lesquelles I’échantillon se rétracte de 10, 30, 50 et 70% sont appelées
TR10, TR30, TR50 et TR70 respectivement.

Influence de I’élongation

[Smith et al., 1951]] ont testé sur I’hévéa et le GR-S 10, I’'influence des valeurs d’élongations
initiales, de 50 a 350% d’élongation, sur la rétraction du matériau.
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FI1G. 1.11 — Effet de I’élongation sur les valeurs de la rétraction [Smith et al., 1951]].

On peut constater sur la figure [[.11] que I’augmentation de I’élongation sur ’hévéa (autour de
100%) entraine une augmentation brutale des valeurs de TR70 qui se stabilise a partir de 250%
d’élongation. Cette augmentation est due a la cristallisation de I’hévéa au cours de 1’essai. Contrai-
rement a I’hévéa, I’augmentation de I’élongation pour le GR-S 10 entraine une diminution brutale
des valeurs a TR70 jusqu’a 200% d’élongation. Cette différence est principalement diie au fait que
le GR-S 10 est un matériau vulcanisé ce qui n’est pas le cas de I’hévéa.

1.3.4 Déformation rémanente apres compression a basse température
(Norme ISO 1653)

Principe de I’essai

La piece qui est un cylindre de diametre 29mm et de hauteur 12.5mm est comprimée a 25% de
sa taille d’origine entre deux plateaux de compression. Apres 30min, le montage est placé dans
une enceinte a basse température, a la température voulue. Au bout d’un certain temps, la piece
est dégagée tout en conservant la température. Des mesures de la hauteur de 1’échantillon sont
ensuite effectuées apres un temps d’attente donné. Les hauteurs rémanentes obtenues sont appelées
déformations rémanentes en compression.

Corrélation avec I’essai de rétraction

[Smith et al., 1951]] ont montré que TR70 était équivalent a 75% de déformation en compression
pour déterminer la déformation rémanente. Cette déformation rémanente a été mesurée pour des
échantillons ayant été maintenues a —35°C pendant 94h et & —45°C pendant 46h (figure[I.12). Par
la suite, les auteurs ont comparé les températures obtenues a TR70 et les valeurs de la déformation
rémanente en compression, ceci dans le but de pouvoir estimer la déformation a 1’aide des essais
de rétraction.
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F1G. 1.12 — Compression rémanente au bout de 94h a —35°C et au bout de 46h a —45°C
[Smith et al., 1951]].

1.4 Les élastomeres fluorés

Le matériau utilisé dans cette étude est un €lastomere fluoré de nom commercial "Viton". Nous
présentons dans la suite un certain nombre de caractéristiques connues sur ce type d’élastomere
ainsi que ses domaines d’utilisation.

1.4.1 Les différentes classes et applications

Les polymeres fluorés forment une classe bien a part dans le large éventail de composites que
I’industrie met a la disposition des utilisateurs. Les principaux élastomeres fluorés commerciaux
sont (norme ISO 1629) [[Bonnet, 2004, Biron, 2008]] :

— FKM : fluorure de vilydene-hexafluorure de propylene; fluorure de vilydene-hexafluorure
de propylene-tétrafluoroéthylene; fluorure de vilydene-hexafluorure de propylene-
tétrafluoroéthyléne apporteurs de site vulcanisation

— FEPM : tétrafluoroéthylene-propylene

— FFKM : caoutchouc fluoré a groupe fluorés

Le matériau analysé dans cette étude fait parti de la famille des FKM.

Ce type d’élastomere est généralement employé pour fabriquer des pieces assurant une étan-
chéité, comme les joints toriques par exemple. Il affiche la plus faible capacité de perméabilité face
au fuel utilisé dans le secteur automobile, comparativement aux autres élastomeres classiques.

1.4.2 Réticulation de I’élastomere fluoré

Une somme considérable d’efforts a été consacrée au cours des quarante dernieres années sur le
développement des processus de réticulation. En effet, il faut trouver des temps et des températures
optimales de vulcanisation pour ne pas dégrader le matériau, lors de sa mise en forme. La figure
[I.13] montre le comportement du caoutchouc naturel lors de I’étude du taux de réticulation en
fonction du temps et de la température de vulcanisation. Cette figure montre bien que 1’on passe
par un optimum puis une diminution du taux de réticulation qui conduit par la suite a une perte des
propriétés quelle que soit la température choisie.

La vulcanisation des élastomeres fluorés s’effectue principalement avec des agents de réticu-
lation a base de bisphénols incorporé dans la gomme. Ce procédé a pratiquement remplacé les
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FI1G. 1.13 — Influence du temps de vulcanisation sur le taux de réticulation pour le caoutchouc
naturel [[Akiba and Hashim, 1997].

anciennes formules a base de diamines. La vulcanisation aux peroxydes est utilisée pour des élas-
tomeres fluorés plus riche en fluor ou contenant un monomere apportant une meilleure tenue a
basse température, ou encore pour améliorer certaines caractéristiques pour des élastomeres plus
classiques [Bonnet, 2004]].

Quelque soit le systeme de vulcanisation, les meilleures propriétés sont obtenues par un proces-
sus en deux étapes. La premiere étape comprend, a la fois, la mise en température (150 — 180°C) et
une mise en pression (10-30 MPa) par moulage d’un échantillon dans une presse (par exemple, le
moulage par compression). La deuxieme étape (post-cuisson) consiste a maintenir cet échantillon
dans I’air 2 200 —250°C, a la pression atmosphérique pendant 12-24 h. La post-cuisson est utilisée
pour améliorer les propriétés physiques du matériau [Ameduri et al., 2001]].

Les propriétés des élastomeres varient selon certains parametres liés a la vulcanisation. Il est
possible d’intervenir a plusieurs niveaux pour modifier la réticulation, par exemple en faisant va-
rier la durée de vulcanisation. Certaines caractéristiques mécaniques sont considérablement amé-
liorées avec la densité de réticulation telles que le module dynamique ou statique (figure [1.14)).
En revanche d’autre propriétés se dégradent comme la résistance a la rupture ou I’hystérésis
[Bouchereau, 1997].

1.4.3 Propriétés physico-chimique et mécanique des élastomeres fluorés

D’une maniere générale, la substitution par le fluor des atomes d’hydrogene présents dans une
chaine macromoléculaire améliore la tenue thermique et la résistance chimique, retarde ou in-
hibe la propagation des flammes. Ces propriétés, dépendant de la teneur en fluorine du matériau
et de la structure des réseaux de chaines de copolymere, sont diies a la nature forte de sa struc-
ture chimique (c’est-a-dire de la liaison Carbone-Fluor (C-F), 485kJ/mol) [Ameduri et al., 2001},
Mitra et al., 2004]. Les polymeres fluorés sont réservés a des applications dans les milieux séveres
[Bonnet, 2004]]. Leur tenue aux hautes températures permet de satisfaire un grand nombre d’appli-
cations. Par contre, les basses températures sont un point faible des élastomeres fluorocarbonés et
peuvent se limiter a quelques degrés en dessous de 0°C alors que d’autres plus spécifiques peuvent
rester opérationnels jusqu’a —30°C. On améliore un peu le comportement a basse température
par l'utilisation de plastifiant, comme le phosphate de ticrésyle, mais évidement au dépend des
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FiG. 1.14 - Evolution des propriétés physique en fonction du taux de réticulation
[Bouchereau, 1997].

propriétés mécaniques aux températures élevées.

Dans I’ensemble, ce type d’élastomere résiste a un grand nombre de solvants comme les alcools,
les hydrocarbures et bien d’autres. En revanche, ils sont sensibles aux esters et aux cétones. Ce type
d’élastomere résiste tres bien au feu da a la présence de fluor en quantité importante. Cependant
il peut se produire une dégradation oxydative et une déhydrofluoration provoquant la formation de
gazs corrosifs et toxiques.

Quelques propriétés mécaniques pour les élastomeres fluorocarbonés sont récapitulés dans le
tableau[I.15] Comme on peut 1’observer, les propriétés du FKM se positionnent a 1’interface du
FFKM et du TFE. La déformation rémanente en compression est une propriété importante des
élastomeres fluorés parce que la plupart des applications de ces matériaux concerne les joints.
L’introduction de bisphenol pendant la réticulation améliore considérablement la déformation ré-
manente en compression [Ameduri et al., 2001]].

1.5 Caractérisation physico-chimique de 1’élastomere fluoré
étudié

Nous souhaitons réaliser une caractérisation physico-chimique de I’élastomere fluoré étudié afin

d’en avoir une meilleure connaissance. Ces essais ne serviront pas pour I’identification de la loi

de comportement du matériau étudié, mais nous permettrons de mieux connaitre sa composition
chimique, sa température de transition vitreuse, sa dilatation thermique et sa capacité thermique.
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Property Fluoroelastomers

FFKM® FKM® TFE/P
100% Modulus (MPa) 6.2-13.1 2.1-15.2 25-35
Tensile strength (MPa) 145-16.8 9.0-18.6 18.0-20.0
Elongation (%) 120-240 100-500 250-350
Compression set (%) 35-50 =10 45-50
70 h, 200°C
Hardness (Shore A) 70-95 90—-95 65-75
Brittle temp. (°C) — 40t =30 —3%2t —18 — 40
Fig. 1.15 - Propriétés mécaniques pour différents élastomeres fluorocarbonés

[[Ameduri et al., 2001]].

1.5.1 Composition chimique du matériau
Spectre sur Microscopie a Balayge (MEB)

Afin de définir la composition chimique, un spectre par Microscopie Electronique a Balayage
(MEB) a été réalisé sur ce matériau. Ce test consiste a balayer par un faisceau d’électrons la surface
de I’échantillon a travers différentes focales. Le contact du faisceau sur la surface de I’échantillon
engendre une série de réponses. Le dispositif Energy Dispersive Spectrometry (EDS) permet en-
suite de traiter les données et nous donne un spectre contenant les différents atomes présents dans
le matériau étudié.

Des images de la microstructure ont été prises au MEB sur des surfaces d’un échantillon de
traction cryofracturé. Grice a ces images dont un exemple est donné sur la figure [I.16] on peut
constater que le matériau est essentiellement constitué d’une matrice (a base de fluor connu grace
au spectre) et de diverses charges.

Matrice

FI1G. 1.16 — Image MEB du fluoroélastomere étudié.
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L analyse des spectres réalisées sur la surface de la figure[I.16] nous a permis d’établir une liste
de certains éléments constituant le matériau étudié, avec leur pourcentage massique. Cette liste
est consignée dans le tableau[I.3] Ce tableau indique que le matériau est principalement constitué
de fluor puisque cela représente la moitié de la composition du matériau avec le carbone qui est
essentiel pour les liaisons macromoléculaires.

Elément | % Massique
Fluor 50.07
Carbone 39.42
Oxygene 7.53
Aluminium 1.49
Silice 0.69
Magnésium 0.49
Calcium 0.21
Fer 0.1

TAB. 1.3 — Pourcentage massique des différents éléments constituant le matériau.

Spectroscopie infrarouge

Le spectre infrarouge d’un échantillon est établi a 1’aide d’un faisceau de lumiere infrarouge
passant au travers de 1’échantillon. L’étude de la lumiere transmise indique la quantité d’énergie
absorbée pour chaque longueur d’onde. De 13, un spectre en absorbance ou en transmittence est ob-
tenu avec les longueurs d’ondes d’absorption indiquées. L’analyse de ces caractéristiques indique
des détails de la structure moléculaire de I’échantillon.

04 I
T 035 F CF2 .
g 03 .
‘g 025+ s
g 02 s
E 0.15 + —FCH?2 n
9 0.1F CF3 _
S
£ 005 .
(@]
2z 0 il
< .0.05 -

_ 1 | | | | | |

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Longueur d’onde [cm™!]

FIG. 1.17 — Spectre infrarouge réalisé sur une éprouvette de traction.

Sur le spectre obtenu (figure [I.17), on peut voir que nous avons trois pics distincts que 1’on
retrouve aussi sur un spectre réalisé sur un matériau similaire par Mitra [Mitra et al., 2004]]. Le pic
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le plus fort et le plus large se situe entre 1272 et 1103 cm™! et est attribué a la liaison v (CF2).
Les deux autres pics caractéristiques des élastomeres fluorés a 1412 et 912 cm~! sont diis 4 ®
(FCH2) et v (CF3) (ou @ et v correspondent a des types de rotation de la molécule) respectivement
[Mitra et al., 2004]]. Grace a cet essai, nous avons pu mettre en évidence les différentes liaisons
constituant notre élastomere.

1.5.2 La température de transition vitreuse

L’élastomere fluoré est un polymere amorphe réticulé dont les éléments constitutifs sont im-
mobiles les uns par rapport aux autres a la température de transition vitreuse. Cette température,
déterminée par application stricte de la norme ISO 11359-2, est égale a —19°C pour notre matériau.
Cette norme consiste a identifier la température de transition vitreuse a 1’aide d’une DSC (Differen-
tial Scanning Calorimetry) avec une vitesse de refroidissement et de chauffe de 10°C/min. Lorsque
cette vitesse est de 20°C/min, la T, obtenue est de —13°C comme I’indique la figure

Méthode: -60 1 150
25,0-150,0°C 20,00°Cimin
150,0°C 1,0 min
160,0-80,0°C -20,00°Clmin
-80,0°C 3,0 min
-80,0-150,0°C 20,00°Cimin

\ Transitiohvitrelse

onget -16,43°C
= Midpaint 4211 ¢
PLinMect, -1208°¢
Pente inflect. -72,86e-03 mA"Chd

F1G. 1.18 — Température de transition vitreuse pour 1I’éprouvette de traction.

La valeur de la T, mesurée dépend donc de la vitesse de chauffe et de refroidssement. Par
exemple, lorsqu’on augmente la vitesse de refroidissement, on peut constater une augmentation
de la température de transition vitreuse.

A travers les différents essais réalisés, le changement de comportement au passage de la tempé-
rature de transition vitreuse semble plutdt se localiser entre —13°C et —19°C.

1.5.3 Le coefficient de dilatation thermique

La dilatation thermique est I’expansion du volume d’un corps occasionnée par I’augmentation
de la température. Le coefficient de dilatation o mesure I’augmentation relative de volume V d’un
systeme lorsque 1’on ne fait varier qu’un seul parametre, en général la température 7T :

1V
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Le coefficient de dilatation linéique moyen du matériau étudié a I’aide d’une analyse thermomé-
canique suivant la norme ISO 11359-2 a I’aide de la formule :

1 dL

o= (—
T—-Ty L

) (1.3)

Dans cette équation, 7j est la température de référence pour laquelle le coefficient de dilatation
ne peut étre déterminé.

Les échantillons utilisés pour cet essai, sont des plots de diametre 4mm et de hauteur 10mm. Les
coefficients de dilatation sont calculés en balayant deux plages de température :

— de —60°C a —40°C avec une température de référence de —40°C.
— de 0°C a 200°C avec une température de référence de 23°C.

Température Coefficient dilatation thermique (10 °K—1)
“°O) Eprouvette 1 | Eprouvette 2 | Eprouvette 3 | Moyenne
0 148 155 143 146
23 / / / /
50 152 163 154 157
75 154 166 157 159
100 158 170 160 162
125 163 175 164 167
150 167 180 168 172
175 171 184 172 176
200 176 189 177 181
-60 58 53 53 55
-50 68 61 60 63
40 / / / /

TAB. 1.4 — Evolution du coefficient de dilatation thermique en fonction de la température avec
23°C et —40°C comme températures de références.

A T’aide de la figure [I.19 nous pouvons déterminer la température de transition vitreuse qui est
alors autour de —25°C.

On peut constater au travers des résultats du tableau [T.4]et de la figure[I.19que 1’on a une forte
augmentation du coefficient de dilatation du matériau avec 1’augmentation de la température, une
fois la température de transition vitreuse passée.

1.5.4 La capacité thermique massique a pression constante

La capacité thermique (ou capacité calorifique) d’un corps est une grandeur permettant de quan-
tifier la possibilité qu’a un corps a absorber ou a restituer de I’énergie par échange thermique au
cours d’une transformation pendant laquelle sa température varie.

La capacité thermique massique est déterminée par la quantité d’énergie a apporter par échange
thermique pour élever d’un degré la température de 1’unité de masse d’une substance. C’est donc
une grandeur intensive égale a la capacité thermique rapportée a la masse du corps étudié. L’ unité
du systéme international est alors le joule par kilogramme-kelvin (J.kg~'.K~1).
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FIG. 1.19 — Evolution du coefficient de dilatation moyen en fonction de la température.

La capacité thermique massique de 1’élastomere étudié est déterminée par calorimétrie différen-
tielle par balayage (DSC) [LeBideau et al., 2009]. Trois essais sont réalisés : un creuset vide qui
sert d’étalonnage, un matériau connu comme référence, le saphir dans notre cas, et le matériau
analysé. Le cycle imposé pour les trois échantillons est :
une isotherme a —40°C pendant Smin,
une rampe de —40°C a 150°C avec une vitesse de 10°C min,
une isotherme a 150°C pendant Smin,
une rampe de 150°C a —40°C avec une vitesse de 10°C min,
une isotherme a —40°C pendant Smin.

De Ia, un traitement des données est opéré pour obtenir les valeurs de la capacité thermique
massique (figure[I.20) en fonction de la température sur la gamme testée.

L’analyse de I’évolution de cette capacité thermique en fonction de la température nous montre
une augmentation brutale de la capacité thermique de notre matériau autour de la zone de la tem-
pérature de transition vitreuse. Cette technique peut donc aussi étre utilisée pour déterminer la
température de transition vitreuse du matériau. Dans ce cas, par cette technique, nous obtenons
une température de transition vitreuse de —23°C.

La température de transition vitreuse obtenue a 1’aide de la détermination du coefficient de dila-
tion et de la capacité thermique est donc équivalente. Cette température reste tres proche de celle
obtenue par DSC. Pour le reste de 1’étude, nous garderons comme référence la température de
transition vitreuse déterminée a 1’aide de la DSC (c’est-a-dire —19°C).

1.6 Analyse physico-chimique des différents échantillons

Plusieurs essais mécaniques seront présentés au cours des chapitres [2] et | nous avons voulu
vérifier que les différents échantillons utilisés au cours de ces essais, correspondaient bien au méme
matériau et avaient le méme taux de vulcanisation. Une analyse physico-chimique comparative a
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F1G. 1.20 — Evolution de la capacité thermique en fonction de la température.

ainsi ét€ menée sur des plots de compression (plot goodrich), des éprouvettes de traction et des
joints toriques.

Les plots goodrich et les éprouvettes de traction sont réalisés par moulage. Les cycles de vul-
canisation sont récapitulés dans le tableau [I.5] Les éprouvettes de traction sont obtenues a 1’aide
d’emporte piece pour avoir les éprouvettes de type H2 et H3.

vulcanisation | recuisson
Plot de compression | 10min a 180°C | 24h 2 220°C
Eprouvette de traction | 8min a 180°C | 24h a 250°C

TAB. 1.5 — Cycle de réticulation appliqué sur le plot et I’éprouvette de traction.

Les éprouvettes H2 ont une longueur de /=25mm, une largeur de w=4mm et une épaisseur de
2mm (figure|l.21pb). Les plots goodrich ont une forme cylindrique avec une hauteur de 2 = 25.5mm
et un diametre de @ = 18mm (figure[I.2Th).

Les joints toriques sont réalisés par extrusion. Leur cycle de vulcanisation ne peut donc réelle-
ment étre connu. IIs ont un diametre extérieur de ,; = 37.3mm, une hauteur de &7 = 4.4mm et
une épaisseur de e = 2mm (figure [I.22).

1.6.1 Composition des différents échantillons

Nous avons réalisé un spectre infrarouge sur les différents échantillons a analyser. Comme I’in-
dique la figure[I.23] aucune distinction n’est visible entre les spectres des trois types d’éprouvettes
testées. Nous avons bien la présence de trois groupes de molécules dans ces trois échantillons.

I’aide d’un spectre par MEB pour mesurer notamment la proportion massique en fluor présent
dans chaque échantillon. Les résultats obtenus sont consignés dans le tableau Nous pouvons
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2) b)

F1G. 1.21 — a) Plot de compression et b) éprouvette de traction de type H2.

FI1G. 1.22 — Joint torique.

constater que nous avons une différence de 12% en pourcentage massique de fluor entre les éprou-
vettes et le joint. Cet écart pourra entrainer des différences entre les comportements mécaniques
de ces éprouvettes.

H3 plot | joint
pourcentage massique | 50.07 | 48.03 | 44.44
de fluor 50.14 | 47.23 | 43.24
moyenne 50.1 | 47.63 | 43.83

TAB. 1.6 — Pourcentage massique de fluor pour les échantillons de traction, de compression et le
joint.

1.6.2 Taux de réticulation
La température de transition vitreuse

Les facteurs modifiant la position de la température de transition vitreuse sont nombreux. Parmi
ces facteurs, nous avons pu voir la vitesse de refroidissement adoptée lors des mesures (paragraphe
[[.5.2)), mais il y a aussi le taux de réticulation du matériau qui intervient de par deux effets :

— le réel effet de réticulation : il augmente toujours la T et est largement indépendant de la
composition chimique du polymere.
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FI1G. 1.23 — Spectre Infrarouge réalisé sur une éprouvette de traction H3, un plot de compression
et un joint.

— effet du copolymere : peut augmenter ou diminuer la 7y, cela dépend de la nature de I’agent
de réticulation. Cet effet est difficile a prédire quantitativement [VanKrevelen, 1972].

Pour observer I'influence du taux de réticulation, nous avons déterminé la 7, pour les différentes
éprouvettes utilisées a 1’aide d’une DSC. Les résultats obtenus donnent (figurdI.24]:

— T, = —11.38°C pour le joint,

— T, = —12.05°C pour I’éprouvette de traction,

— T, = —13.08°C pour le plot de compression.

Méthade: -0 a 150
25 0-160,0°C 20,00°Cimin
150,0°¢ 1,0 min
1150, 080,00 -20,00°Citviin
-B0,0°¢ 3,0 miin
-80,0-150,0°C 20,00°Cimin

Transition vitreuse

Onset -16,34°C
JOINTS Widpoint -11,86°C
Pt inflect, -11,38°C

Pente inflect. -85,518-03 myw*c"~1

Transition vitreus e

Onget -1597°C

Midpoint -11,78 °C

Pt inflect. -12,068 °C

Pente inflect. -72 86e-03 mWW™Co-1

Transifion vitreuse

Onset -18.84 °C

Midpoint -1263°C

Pt inflect -13,08°C

Pente inflect  -87 088-03 mw=c"1

FI1G. 1.24 — Température de transition vitreuse pour le plot, le joint et I’éprouvette de traction.
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Nous constatons que le joint et I’éprouvette de traction ont une 7, trés proche. L’écart observé
entre les trois éprouvettes peut étre expliqué par une légere différence entre les taux de réticulation
de ces éprouvettes.

Taux de gonflement

Le taux de gonflement est un essai couramment mis en oeuvre pour qualifier le taux de réticu-
lation d’un élastomere. Il consiste a étudier 1’évolution de la prise de masse et I’évaporation du
solvant en réalisant les étapes suivantes.

— Les échantillons sont plongés dans un solvant adapté, durant un certain temps jusqu’a stabili-

sation de la masse de I’échantillon (figure [I.25)), c’est a dire jusqu’a saturation.

— Puis une étape de séchage est réalisée en effectuant régulierement des pesées jusqu’a stabili-

sation (norme ISO 1817). Nous avons découpé trois échantillons de masse initiale identique
pour chaque type d’éprouvette.

9 0
° 6% ° 9, s o Py oc?o
2%}
A T, SN eAke
N - o e NOAC . e OL0000
AT =TT L
o o0 ] o
o o O p® NS CaeCon
@ o
0) 1) 2) 3)
Etat initial Pénétration du solvant

o oo moelécule de solvant

" chaine macromoléculaire (dans la réalite,
les chaines ne sont pas paralléles)

Fig. 125 - Schématisation de la pénétration du solvant dans un polymere
[Fayolle and Verdu, 2005].

— Le solvant utilisé pour le Viton appartient a la classe des cétones qui est un MIBK (MéthylIso-
ButylCétone) ayant une densité de p = 0.801g/cm? et un point d’ébullition de 117 — 118°C.
— Le matériau est maintenu dans le solvant pendant 30h, puis placé dans une étuve a 80°C
pendant 8h. La figure [I.26|représente les différentes étapes de gonflement subit par les échan-
tillons.
Le taux de gonflement est quantitativement supposé proportionnel a la variation de masse pour
chaque type d’échantillon, a partir de 1’équation suivante :

M| —M
(M —M>)
2

variation de masse = 100 (1.4)

ou M représente la masse de I’échantillon apres immersion dans le solvant et M, la masse de
I’échantillon apres séchage dans une étuve. Les résultats sont consignés dans le tableau Nous
constatons un taux de réticulation similaire entre le joint et les éprouvettes de traction, déja observé
au cours de la détermination de leur 7. Cette similitude est logiquement assurée par la post-cuisson
quel que soit le procédé de mise en oeuvre utilisé pour la fabrication des éprouvettes.

Par contre, le plot de compression a globalement un taux de gonflement supérieur de 10% cor-
respondant a un taux de réticulation plus faible. Cet écart peut s’expliquer par le fait que les échan-
tillons sont prélevés au coeur du plot, ce qui n’est pas représentatif de la globalité de celui-ci.
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Etat Addition Gonflement Equilibre
initial de solvant progressif de gonflement

Evaporation Etat
du solvant final

F1G. 1.26 — Gonflement réversible d’une balle de squash par du toluéne [Halary et al., 2008].

M1 (mg) | M2 (mg) | var (%) | Moyenne de la variation (%)
jointl | 2485.5 1004.1 147.31
joint2 | 2518.6 1009 147.81 147.44
joint3 | 2467.1 994.5 147.19
H21 | 24573 088.2 146.39
H22 | 2494.7 995.6 147.79 147.02
H2 3 2413 969.6 146.95
plot 1 | 2594.7 1000.1 155.4
plot2 | 2626.1 1009.5 158.83 156.67
plot3 | 2504.2 972.3 155.78

TAB. 1.7 — Taux de gonflement pour les différentes éprouvettes.
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1.7 Conclusion

Au vue des différentes propriétés énoncées dans ce chapitre, la caractérisation mécanique et
physico-chimique du comportement d’un €élastomere est complexe. Il inteégre, en effet, un certain
nombre de propriétés physico-chimiques et mécaniques comme la température de transition vi-
treuse, le degré de réticulation, I’hyperélasticité, etc. Ces propriétés s’appliquent également sur
I’élastomere fluoré utilisé dans cette étude. Différents types d’essais en températures permettent
de mettre en évidence ces comportements. Il apparait que plus la température diminue, plus les
propriétés mécaniques augmentent de maniere prononcée.

A travers la caractérisation physico-chimique de 1’élastomere-fluoré, nous avons pu observer
plusieures propriétés comme, par exemple, la température de transition vitreuse qui varie de —13°C
a —25°C, suivant les moyens de mesure. De plus, nous avons mis en évidence que les différentes
éprouvettes utilisées au cours de cette étude (éprouvette de traction de type H2, plot goodrich pour
les essais de compression, joint torique) ont une composition et un taux de réticulation similaire.

Dans le chapitre 2} nous présenterons le modele de comportement choisi pour décrire le compor-
tement mécanique de 1’élastomere étudié. Dans un premier temps, 1’identification des parametres
matériau de ce modele est réalisées a température ambiante. Ensuite, nous étudierons I'influence
de la température sur ces parametres matériau.
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Chapitre 2

Description du comportement mécanique de
I’élastomere fluoré étudié par le modele
d’Hyperélasto-Visco-Hystérésis

On distingue généralement trois grandes méthodes de formulation des lois de comportement des
matériaux [Lemaitre and Chaboche, 2001] :

— une approche microscopique : elle vise a réaliser un passage du microscopique au macrosco-
pique a partir d’'une modélisation des mécanismes de déformation et de rupture, observées
aux échelles atomique et moléculaire. Le comportement macroscopique est déduit d’une in-
tégration ou d’'une moyenne des variables microscopiques a 1’échelle de 1’élément de volume
de la mécanique.

— une approche thermodynamique de nature phénoménologique et inductive : elle introduit un
milieu continu équivalent au milieu réel et représente les phénomenes physiques microsco-
piques par des variables internes macroscopiques.

— une approche fonctionnelle (héréditaire) : elle conduit a des lois de type intégral faisant inter-
venir des fonctions caractéristiques du matériau, exprimées elles aussi en terme de variables
macroscopiques. Ces lois sont dites héréditaires car elles introduisent le fait que la réponse ne
dépend pas seulement de la sollicitation actuelle, mais aussi de toute son histoire antérieure.

Aucune de ces trois approches ne permet des identifications directes : les variables microsco-
piques (densité de dislocation, densité de cavités, texture,...) sont difficilement mesurables, et dif-
ficilement utilisables dans des calculs pratiques. Les potentiels thermodynamiques sont pratique-
ment inaccessibles aux mesures. Les variables internes, par définition, ne sont pas directement
mesurables. Les fonctions héréditaires nécessitent la connaissance de toute 1’histoire des variables
observables ce qui pose des problemes tant d’ordre théorique que expérimental.

La méthode phénoménologique globale consiste a étudier 1I’élément de volume de matiere au
travers des relations de cause a effet qui existent entre les variables physiquement accessibles.
Elle constitue les entrées et les sorties des processus étudiés. On détermine ainsi les réponses du
matériau a des entrées spécifiques. Les lois de comportement phénoménologique sont largement
étudiées car elles permettent d’obtenir des outils efficients pour des pieces industrielles. C’est
ce type d’approche qui sera utilisée pour tenter de prédire le comportement mécanique de notre
matériau.
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Dans ce chapitre, nous présenterons le modele de comportement phénoménologique
Hyperélasto-Visco-Hystérétique utilis€ pour reproduire le comportement du matériau analysé.
Dans un premier temps, nous aborderons la description de la décomposition de la contrainte appli-
quée en se basant sur la littérature pour en dégager les trois contributions constituant notre modele.
Chacune des contributions est par la suite développée en s’appuyant sur la littérature et les es-
sais expérimentaux qui nous permettront de les mettre en évidence afin d’identifier les parametres
matériau de notre modele.

2.1 Revue succincte des modeles phénoménologiques pour la
représentation mécanique du comportement des élasto-
meres

Le comportement mécanique des élastomeres montre un certain nombre de caractéristiques
complexes, répertoriées dans la littérature et que nous avons déja citées dans le chapitre [I|
Pour de faibles déformations, les élastomeres se comportent comme un matériau élastique li-
néaire. Pour les grandes déformations, ils présentent un comportement élastique non linéaire
([Cantournet et al., 2009]]). L’effet de la dépendance a la vitesse de déformation est révélé par les
essais de fluage et de relaxation ainsi que par les essais de chargement cyclique. Dans le cas de
chargement cyclique, des boucles d’hystérésis se forment lors du déchargement. Un phénomene
d’équilibre hystérétique a été mis en évidence par Lion [Lion, 1996a]] a ’aide d’essais de char-
gement interrompu par des périodes de relaxation. De plus, les élastomeres chargés présentent
un adoucissement de la contrainte des le premier cycle de chargement, appelés effet Mullins
[Mullins, 1947, Dorfmann and Ogden, 2004, Diani et al., 2006a, Cantournet et al., 2009]. Nous al-
lons, par la suite, tenter de tenir compte de ces différents phénomenes pour reproduire le comporte-
ment de 1’élastomere-fluoré étudié. Dans cette étude, nous nous interressons seulement au premier
cycle de chargement. De ce fait, nous integrons 1’effet Mullins dans le comportement simulé en
n’ayant pas de vocation pour simuler les autres cycles.

Dans la littérature, les auteurs s’appuient essentiellement sur ces données expérimentales pour
dégager un modele permettant de prendre en compte les différents phénomenes observés. Classi-
quement, pour traiter le comportement des élastomeres par une loi de type phénoménologique,
plusieurs auteurs utilisent une décomposition du gradient de déformation ou de la déforma-
tion. Pour les modeles viscoélastiques, il est souvent considéré une décomposition multiplica-
tive du gradient de déformation en une partie élastique et une partie inélastique initialement
proposée par Green et Tobolsky [Green and Tobolsky, 1946|]. Elle fut approfondie par Sidoroff
[Sidoroft, 1975a, Sidoroft, 1975b] et Lubliner [Lubliner, 1985]. L’ énergie libre de ce systéme est
séparée en une partie équilibrée et I’autre non équilibrée donnée par la contrainte d’équilibre élas-
tique et la viscosité induisant de I’overstress [Huber and Tsakmakis, 2000]].

Motivé par les observations expérimentales, Lion [Lion, 1996a] propose un modele constitutif
ou la contrainte totale G est composée de la somme de la contrainte d’équilibre 6,4 et de I’overstress
G,y (contrainte dépendante de la vitesse de déformation) :

G = G¢y+ Opy 2.1)

L’idée physique derriere cette décomposition est de relier les propriétés matériau dé-
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pendantes de la vitesse de déformation, c’est-a-dire 1’overstress, et les propriétés in-
dépendantes de la vitesse de déformation qui sont la contrainte d’équilibre. Cette dé-
marche a été appliquée en suivant plus ou moins cette formulation, par plusieurs au-
teurs [Lion, 1997, Reese and Govindjee, 1998, Haupt and Sedlan, 2001} Krempl and Khan, 2003,
Lailarinandrasana et al., 2003, [Amin et al., 2006]] et bien d’autres non cités.

Mais de plus en plus d’auteurs suivent une nouvelle approche basée sur la dé-
composition de la contrainte globale en plusieurs contributions afin de considérer
un certain nombre de phénomenes. On peut citer pour les polymeres et les élasto-
meres [Miehe and Keck, 2000, Lin and Schomburg, 2003, Besdo and Ihlemann, 2003,
Hasanpour and Ziaei-Rad, 2008, Hasanpour et al., 2009, |Gracia et al., 2010]].

Nous décrivons les différentes contributions considérées pas plusieurs auteurs [Lion, 1996a,
Miehe and Keck, 2000, Gracia et al., 2010] les amenant a considérer :

— le cas ou il y a absence de dépendance a la vitesse de déformation et pas d’hystérésis sta-
tique ; la contrainte est alors dépendante de la loi élastique pour caractériser des déformations
élastiques importantes,

— le cas ou il y a présence de la dépendance a la vitesse de déformation tel que les phénomenes
de relaxation et fluage, mais absence de 1’équilibre d’hystérésis ; la contrainte est une fonc-
tion dépendante de la vitesse de déformation, mais la contrainte équilibrée est donnée par la
relation élastique soit 1’ overstress viscoélastique,

— le cas otil y a absence de dépendance a la vitesse de déformation, out de maniere équivalente la
vitesse de déformation tend vers 0, la contrainte est déterminée par une fonction indépendante
de la vitesse de déformation, de I’histoire des déformations, associée a 1’état d’équilibre en
relaxation, soit le comportement élastoplastique,

— dans la plupart des cas, la contrainte totale correspond a une fonction dépendante de la vitesse
de déformation incluant une dépendance non linéaire a la vitesse de déformation ainsi que
I’équilibre d’hystérésis, soit un comportement viscoplastique.

Afin de modéliser I’effet Mullins certains auteurs [Lion, 1996a, Miehe and Keck, 2000,
Marckmann et al., 2002, Laiarinandrasana et al., 2003, Lin and Schomburg, 2003,
Diani et al., 2006a] ajoutent, de plus, un modele d’endommagement basé, par exemple, sur
le modele de Bueche [Bueche, 1961]] pour prendre en compte ce phénomene dans la représenta-
tion du comportement du matériau.

Nous présentons, dans ce qui va suivre, le principe de la décomposition des contraintes que nous
avons appliqué pour notre modele.

2.2 Décomposition du modele Hyperélasto-Visco-Hystérétique

Notre approche, pour la caractérisation de la loi de comportement du matériau, est de type phé-
noménologique [Bles, 2002]]. Cette démarche phénoménologique est caractérisée par des choix
théoriques liés aux phénomenes physiques mis en jeu. Les bases de données expérimentales dis-
ponibles et les observations aux échelles pertinentes permettent de détecter un certain nombre de
phénomenes physiques de base qui gouvernent le comportement macroscopique des matériaux étu-
diés. Une approche théorique basée sur une démarche phénoménologique consiste a identifier les
phénomenes physiques essentiels et a les superposer pour décrire le comportement macroscopique
global du matériau.
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Nous supposons que la puissance interne mise en jeux [Pegon, 1988, |[Favier, 1988, Bles, 2002]

qui se manifeste en réponse aux sollicitations externes, est décomposée en 3 trois contributions
phénoménologiques classiques : €lastique, c’est-a-dire réversible instantanément ; non réversible
visqueuse, c’est-a-dire dépendant de la vitesse de déformation ; et non réversible non visqueuse
caractérisant I’hystérésis. La décomposition est choisie additive comme il est courant dans les
équations de bilan thermodynamique.
D’une maniere générale une puissance interne vaut par unité de volume le produit de la vitesse de
déformation D (grandeur a priori mesurable a tout instant) avec une grandeur duale "la contrainte"
(a priori beaucoup plus difficile a mesurer directement). Ce produit induit naturellement une dé-
composition additive du terme duale dont chaque élément est sensé représenter une contribution
physique particuliere.

Nous supposons donc la décomposition suivante :

fPim‘ - fPe‘l‘Tv'i'?h (22)
/Q(G:D)dv _ /Q(Ge:D)a’v—i—/ﬂ(cv:D)dv+/g(ch:D)dv

= / ((6e+0y+0p) :D)dv
Q

La contrainte totale appliquée au matériau est le résultat de la superposition des contraintes
hyperélastique ©,, viscoélastique G, et hystérésis 6;,. Chacune de ces contributions souligne le
résultat du processus physique qui se produit pendant le chargement mécanique. Pour modéliser le
comportement mécanique Hyperelasto-Visco-Hystérétique (HVH) du matériau, nous avons donc
pris en compte la somme des trois contraintes :

6 =0;,+0.+0, (2.3)

Classiquement, les modeles viscoélastiques reproduisent certains phénomenes hystérétiques,
mais le modele HVH distingue les comportements visco-€lastique et hystérétique non-visqueux.
Le comportement d’hystérésis pure 6, modélise 1’irréversibilité du comportement du matériau.
C’est une fonction des déformations actuelles € et de son histoire entre un état de référence r et
le temps actuel 7. La contrainte &, représente le comportement viscoélastique du matériau qui est
une fonction de la vitesse de déformation € et de son intégration. La contribution G, caractérise
le comportement élastique, non linéaire. Elle est représentée par un potentiel thermodynamique
hyperélastique qui dépend, dans le cas d’'un matériau isotrope (ce qui sera le cas supposé de ce
travail), des invariants du tenseur des déformations. La figure 2.1|illustre cette décomposition pour
un cas unidimensionnel, proposant un schéma du modele phénoménologique Hyperélasto-Visco-
Hystérétique. Chaque contribution est représentée par un modele rhéologique symbolique.

Ces différentes contributions en contrainte peuvent étre illustrées qualitativement sur la figure
[2.2]a travers un essai expérimental de compression interrompu par des relaxations sur I’élastomere
étudié. Cet essai est obtenu en imposant a différents niveaux de déformation des temps de relaxa-
tion. Nous avons réalisé une simulation de cet essai afin d’observer les différentes contributions
du modele. Chaque contribution G,, G,, G, et la contrainte globale ¢ sont représentées en terme
de contrainte PK1 en fonction de I’élongation. La contrainte totale ¢ (figure[2.2]d) correspond 4 la
somme des contraintes G,, G,, G, représentées sur les figures @ a é@ C.
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El Ej

éQo =X Qo;

FI1G. 2.1 — Schéma symbolique du modele Hyperélasto-Visco-Hysteresis avec les contributions
Hyperélastique, hystérétique et visqueuse.

Contrairement aux modeles hyperélastiques classiques, la représentation de la contribution hy-
perélastique, dans le modele HVH, conduit a une boucle lors d’un essai de charge-décharge (voir
par exemple les courbes de la contribution hyperélastique [2.2] a) . Ce phénomene provient de
la composition additive des contraintes au sein du modele global. Durant une charge-décharge
en traction ou en compression, la contrainte d’hystérésis effectue par construction, un cycle. La
contrainte transversale totale doit rester toujours nulle. La contribution hystérétique est de type
déviatorique et sa trace est donc nulle. Ceci implique que la composante transverse de la partie
hystérétique est égale a : Gy, sransverse = —0.5 O tongirudinale- C€la impose que la contrainte complé-
mentaire a celle d’hystérésis (c’est-a-dire celle d’hyperélasticité) doit-tre non nulle et effectuer
également un cycle d’intensité de sens contraire de maniere a annuler la contrainte transversale
globale.

Nous pouvons constater a travers la figure 2.2] a que la contribution hyperélastique G, est la

contrainte prépondérante au vue de la représentation globale. La contribution visqueuse &, (figure
b) a aussi son importance car elle nous permet de représenter les différentes relaxations impo-
sées au cours de I’essai. Dans ce cas, il est a noter que les points obtenus a la fin de chaque étape
de relaxation (correspondant aux lettres b, d, j et h) sont coincidents. Ce phénomene n’est pas ob-
servé avec la contribution hystérétique o, (figure [2.2]c) ce qui permet d’obtenir la représentation
finale de la contrainte & sur la figure[2.2]d. Cet essai mécanique de compression interrompu par des
étapes de relaxation proposé€ initialement par Lion [Lion, 1996a]] est donc un cas intéressant pour
discriminer les différentes contributions du modele HVH. Il nous servira particulicrement lors de
I’identification des parametres matériau de ce modele.
Dans ce qui va suivre, nous détaillerons les essais réalisés qui nous ont permis de mettre en évi-
dence les différentes contributions. Nous allons ainsi identifier les parametres du modele. De plus,
nous nous appuyerons sur la littérature pour représenter ces contributions d’un point de vue numé-
rique.
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FIG. 2.2 — Représentation des trois contributions du modele HVH pour un essai de chargement en
compression interrompu par des relaxations sur le matériau étudié.

2.3 Caractérisation du matériau par des essais de chargement
cyclique

La contribution hyperélastique est détaillée dans cette partie en rappelant de fagon succincte
quelques modeles phénoménologiques existant dans la littérature. Dans un premier temps, nous
présentons les essais de chargement cycliques en traction et compression qui nous ont permis de
mettre en évidence différents phénomenes présents dans notre matériau, en premier lieu 1I’hyper-
élasticité.

2.3.1 Conditions expérimentales

Des essais cycliques en traction et en compression ainsi que des essais de relaxation ont été
effectués sur une machine de traction INSTRON 4505, équipée d’une cellule de force de 1kN.

Pour les essais de traction, une caméra a été utilisée [[Thuillier and Manach, 2009]] pour I’acqui-
sition des déformations locales de I’échantillon. Trois taches de différentes tailles sont appliquées
au milieu de la zone utile de notre éprouvette de traction de type H2 comme 1’indique la figure
[[.2Tp. Durant les essais, la caméra enregistre la position réelle des trois points. La définition de
deux vecteurs joignant ces points permet de calculer le tenseur de déformation dans le plan d’ Al-
mansi et d’en déduire les élongations dans le sens de la traction.

Dans le cas des essais de compression, un lubrifiant a été utilisé afin de réduire les frottements
entre le plot goodrich et les plateaux de compression. Pour chaque test, au moins trois essais ont
été réalisés pour vérifier la reproductibilité de la réponse du matériau. Un seul de ces essais est
retenu pour étre représentatif du comportement du matériau.
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2.3.2 Essais cycliques de charge/décharge en traction et compression

Ces essais ont été effectués a température ambiante avec une vitesse de déformation de 3.3 x
1073 s~! initiale correspondant & une vitesse de déplacement de 5 mm/min. Les réponses du
matériau sont indiquées en termes de contrainte nominale de Piola-Kirchoff 1 (PK1 = F/Sp) en
fonction de I’élongation (A = [/Ip) sur les figures 2.3]a2.§]

Les essais cycliques en traction consistent a charger jusqu’a 50% de déformation et décharger
successivement un échantillon, cela trois fois de suite (figure [2.3). Des essais similaires ont été
réalisés en compression jusqu’a 30% de déformation (figure [2.4).

1.4 T T T T T
1.2
1 -

0.8
0.6
0.4
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Traction 50%

_02 1 1 1 1 1
1 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5
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F1G. 2.3 — Essais de traction cyclés pour 50% de déformations imposés.
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_ I I I I I I
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F1G. 2.4 — Essais de compression cyclés pour 30% de déformations imposés.
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Les élastomeres sont des matériaux réticulés dans le but de former un réseau tridimensionnel
avec un taux de pontage suffisamment bas pour ne pas géner de maniere significative le mouve-
ment des chaines. Sous sollicitation, les chaines glissent entre elles sauf au niveau des pontages
chimiques. Ces derniers donnent au matériau une "mémoire de forme" qui est a ’origine de la
quasi-réversibilité de la déformation. Ce faible nombre de pontages chimiques et le déploiement
des longues chaines confere aux élastomeres une €lasticité impressionnante. L’ hyperélascité dont
font ainsi preuve les élastomeres permettent d’allonger de fagon réversible (figure et de
plusieurs fois sa longueur. Dans notre étude, nous ne souhaitons pas tester la capacité d’allonge-
ment du matériau. Lors de la déformation, le réseau se réorganise et 1’entropie diminue ce qui se
traduit par une élévation de la température. Lorsque 1’effort diminue, les chaines se contractent et
I’élastomere se refroidit simultanément.

05 7

0

05 F Compression 30%
raction 50%

qF -

PK1 [MPa]

-1.5 1 7

06 07 08 09 1 1.1 12 13 14 15
Elongation [-]

FIG. 2.5 — Essais de traction et de compression cyclés.

D’apres la figure 2.5] une comparaison entre I’essai de traction et compression montre également
que le matériau présente une évolution non-linéaire différente en traction et en compression. A
partir d’un niveau de déformation important, pour notre matériau vers 35-40% de déformation en
traction, une zone de raidissement apparait. Quelque soit le matériau étudié, ce raidissement est
principalement di a 1’alignement des chaines du réseau. Par contre, pour certains matériaux vient
s’ajouter de la cristallisation sous contrainte.

Le phénomene de "cristallisation sous contrainte" peut apparaitre pour les grandes déforma-
tions sur le caoutchouc naturel et sur certains élastomeres [Beatty and Davies, 1950]. Dans des
conditions mécaniques particulieres, les molécules tendent a s’aligner parallelement a la direction
de traction, entrainant ainsi la formation de petits cristaux. Ce phénomene peut s’observer par
diffraction aux rayons X [Beatty and Davies, 1950]]. L’ orientation des molécules et la cristallisa-
tion associée produisent une élévation du point de fusion du polymere. Pour les élastomeres, les
cristaux formés sous contrainte jouent le role de point de réticulation, empéchant les chaines de
glisser les unes par rapport aux autres. Le caoutchouc naturel acquiert ainsi une bonne élasticité et
une raideur d’autant plus grande que les cristaux sont nombreux. La cristallisation sous contrainte
constitue une des causes de raidissement aux forts taux d’élongation. Deux essais ont été réalisés
sur un caoutchouc naturel sur la figure [2.6] le premier étant un chargement monotone et le suivant
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un chargement successif pour différents taux de déformation. Nous pouvons constater que ce ma-
tériau a un raidissement beaucoup plus accentué pour le chargement monotone lors de cet essai car
le matériau cristallise sous la sollicitation.

200 -

Stress (Kgfem')
g g

Strain

FIG. 2.6 — Courbe d’un caoutchouc naturel cristallisant pour des essais de chargement cyclé suc-
cessivement ou non en terme de contrainte en fonction de la déformation|Harwood et al., 1967].
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FIG. 2.7 — Essais de traction cyclés pour différents taux de déformations imposés.

Sur les figures et [2.8] des essais similaires 4 ceux de Harwood [Harwood et al., 1967]] ont
été réalisés en traction pour des taux de déformations successives de 10%,20%, 30%, 40% et
50% et de méme en compression jusqu’a 30% de déformation. Ces essais sont comparés aux
chargements monotones en traction et en compression. Le chargement successif suit 1I’évolution de
I’essai monotone que ce soit pour les essais de traction ou de compression. Au vue des constatations
expérimentales et des informations bibliographiques, nous pouvons dire que notre matériau ne
cristallise pas sous contrainte pour les niveaux de déformation testés.
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FIG. 2.8 — Essais de compression cyclés pour différents taux de déformation imposés.

Lorsque notre élastomere est sollicité de maniere cyclique (figure [2.3)), on peut observer une
diminution de la charge d’un cycle a un autre, pour une méme élongation. Ce phénomene, plus
ou moins réversible, est connu sous le nom d’adoucissement sous contrainte ou d’accommoda-
tion ou encore d’effet Mullins [Mullins, 1947]]. Tous les élastomeres chargés ou non, vulcanisés
ou non, présentent ce phénomene d’adoucissement des le premier cycle de chargement avec une
importance plus ou moins grande pour les élastomeres contenant des charges. La plus grande part
de I’adoucissement se produit au cours du premier cycle de chargement, mais cet adoucissement
n’est pas aussi significatif que pour d’autre élastomere comme 1’High Damping Rubber (HDR) et
I’Ethylene-Propylene-Diene-Methyl (EPDM) [Lion, 1996a, Amin et al., 2002, /Amin et al., 2006,
Diani et al., 2006a]. Un certains nombre d’auteurs [Mullins, 1947, Dorfmann and Ogden, 2004,
Diani et al., 2006a, |(Cantournet et al., 2009]] ont étudié le comportement des élastomeres sous char-
gements cycliques mettant en évidence 1I’accommodation de 1’élastomere.

Les essais cycliques décrivent de larges boucles suggérant que le matériau présente de la visco-
sité et/ou de I’hystérésis non visqueuse. A travers les différents éléments observés sur les essais
de chargement cyclique en traction et compression, un certains nombres d’auteurs représentent le
comportement des élastomeres par un comportement viscoélastique sans ce soucier du phénomene
d’hystérésis non visqueuse. L'hystérésis est, dans ce cas, completement représentée par le com-
portement visqueux. Dans ce travail, nous différencions les phénomenes visqueux et hystérétiques
non visqueux ainsi que 1’hyperélasticité affichée pour I’élastomere étudié. Il reste néanmoins que
la différentiation des comportements visqueux et hystérétique n’est pas aisée et que seuls, certains
essais comme par exemple 1’essai de traction ou de compression avec des phases de relaxation,
permettent de discriminer ces phénomenes. Dans ce qui va suivre, nous allons décrire quelques po-
tentiels hyperélastiques classiquement rencontrés dans la littérature et celui que nous avons choisi
pour notre modélisation.
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2.4 La contribution hyperélastique

2.4.1 Potentiel hyperélastique et approche thermodynamique

Dans I’approche phénoménologique, le matériau est considéré comme un solide continu. Le
comportement du matériau est régi par une relation non linéaire liant les contraintes et les défor-
mations. Ces contraintes sont obtenues par dérivation d’un potentiel de déformation, not¢ W. En
formulation Lagrangienne, ce potentiel s’exprime naturellement par unité de volume non déformé.
Ainsi, I’étude du comportement hyperélastique non linéaire des élastomeres nécessite la connais-
sance d’une densité d’énergie de déformation supposée proportionnelle a 1’énergie libre par unité
de volume.

Classiquement, cette densité d’énergie de déformation est postulée en terme d’invariant de défor-
mation généralement en contrainte ou en déformation [Mooney, 1940, Rivlin, 1956, Ogden, 1972,
Attard, 2003]. En utilisant les équations classiques de la thermo-€lasticité (premier et second prin-
cipe de la thermodynamique des milieux continus)[Lemaitre and Chaboche, 2001] et dans le cas
des élastomeres supposés homogenes, isotropes et incompressibles, la contrainte dérive de la den-
sité d’énergie de déformation par la relation suivante :

ow
6 =—pl+2B— 24
p B (2.4)
ou p est la pression hydrostatique. Avec I’hypothese d’isotropie, les densités d’énergie de dé-
formation W sont alors écrites a partir des élongations principales Aj, A, et A3 (valeurs propres du
tenseur des déformations pures) ou tres souvent a partir des invariants /1, I» et I3 du tenseur des
élongations de Cauchy-Green gauche B. Les invariants s’expriment alors de la maniére suivante :

I) = traceB (2.5)

1
b= 5((traceB)2 +traceB2) (2.6)
I3 =detB 2.7)

Dans le cas particulier de 1’étude en repere principal, les trois invariants peuvent s’exprimer en
fonction des élongations :

L=A+M+23 (2.8)
b =M\ + M3+ 303 (2.9)
L =AA303 (2.10)

On définit aussi les invariants : J| = I; .I;l/3 etJr, = 12.152/3.

Depuis 1940, de nombreux auteurs ont travaillé sur ce sujet. Ils ont proposé différentes
formes de densité d’énergie basées sur deux types d’approches, physique et phénoménolo-
gique. La premiere cherche a décrire le comportement du réseau moléculaire du matériau ou les
théories des réseaux macromoléculaires [Trealor, 1975, Arruda and Boyce, 1993, |Anand, 1996,
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Boyce and Arruda, 2000]. La seconde propose des fonctions mathématiques décrivant le com-
portement global du matériau [Mooney, 1940, Ogden, 1972, Heuillet and Dugautier, 1997]. Dans
notre étude nous avons fait le choix d’utiliser I’approche phénoménologique (la seconde approche).
De ce fait seul les modeles issus de cette approche seront évoqués. Les modeles présentés par
la suite sont issus de la littérature. Classiquement, nous supposons, dans un premier temps lors
de cette présentation, un comportement incompressible de 1’élastomere. Notre modélisation, par
contre, prendra en compte la compressibilité du matériau.

Potentiel de Treloar

Le premier potentiel a ét€ proposé par Treloar en 1944 [Ireloar., 1944] sous la forme :

W =1/2u(l; - 3) 2.11)

avec u le module de cisaillement a I’état initial. Treloar [Treloar., 1944]] mena ensuite une série
d’essais uniaxiaux et démontra que son modele était capable de prédire ces expériences avec une
précision acceptable.

Potentiel de Mooney-Rivlin

Mooney [Mooney, 1940] et Rivlin [Rivlin, 1949] ont par la suite démontré que la fonction
d’énergie de déformation pouvait se mettre sous la forme d’un développement en série ou figurent
les deux invariants /; et I du tenseur des déformations de Cauchy-Green droit :

W= Y Cunlli —3)"(1—3) @12)

m,n=0

avec Cy,;, des constantes (C. = 0) et i peut prendre des valeurs infinies. Cette équation nous
permet de retrouver la forme néo-hookéenne lorsque m = 0 et n = 1 et le potentiel le plus classique
de Mooney-Rivlin a deux parametres :

W =Cio(l; —3)+ Co1 (I, — 3) (2.13)

L’équation de Treloar [2.11] apparait donc comme un cas particulier de 1’équation[2.12]

Potentiel de Ogden
En 1972, Ogden [Ogden, 1972] reprit le concept de la méthode des élongations principales et

proposa une fonction d’énergie de déformation sous forme d’une combinaison linéaire des inva-
riants telle que :

W(\:)

Zg—"(k‘f‘" AL A% —3) (2.14)

N

avec u,, o, > 0 Vn =1 ou les couples o, u, sont les parametres matériau du potentiel.

48



Ogden a ramené les équations des contraintes de Cauchy aux cas particuliers de traction uni-
axiale, de cisaillement pur et de traction équibiaxiale. Dans ces trois exemples, les déformations
sont homogenes et les axes principaux ne subissent pas de rotation dans 1’espace.

Sur la figure 2.9] on peut observer les résultats obtenus pour les modeles de Mooney-Rivlin et
Ogden pour trois modes de chargement sur les courbes expérimentales de Treloar [Treloar., 1944],
réalisé par [[Arruda and Boyce, 1993].

6 4

[[Cgden: H1=61803 A1-1.3
H2-.00118 A2-5.0
H3=-.00981 A3=-2.0

M-AR: Ci=15 C2s=.015

—— Ogden {uniaxial}
......... Ogdan (biaxiat)
+ = = Ogden (shaar)
=#— M-R (uniaxial)
~8— M-R (blaxial)
—— M-R (sheat)

® biaxial data

QO uniaxial data

+ shear dala

+

fiz

o 4

F1G. 2.9 — Comparaison entre les essais expérimentaux de Treloar [Treloar., 1944]] en
traction uniaxiale, biaxiale et cisaillement, et les modeles de Mooney-Rivlin et Ogden
[Arruda and Boyce, 1993]].

Pour le modele de Mooney-Rivlin, on peut constater qu’il offre une certaine limite pour repré-
senter le raidissement du matériau. Par contre, jusqu’a une élongation de 2, les résultats sont tout a
fait corrects. Pour le modele de Ogden, la corrélation est bonne pour des déformations principales
inférieures a 2, par 1’ajustement du parametre o. Mais en ajoutant un deuxieme terme dans la loi
constitutive, un choix judicieux des deux parametres ot; et oy lui permet d’approximer les courbes
expérimentales jusqu’au grandes déformations avec une trés bonne précision pour les chargements
en traction uniaxiale et cisaillement pur. Un troisieme terme est nécessaire pour reproduire les
essais de traction biaxiale. Il faut rappeler que les lois d’Ogden sont rapidement instables car le
potentiel n’est pas systématiquement convexe et ces lois sont principalement utilisées pour de
faibles nombres de parametres [Marckmann and Verron, 2006/
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Potentiel de Hart-Smith

Hart-Smith [Hart-Smith, 1966] a cherché a déterminer les fonctions mathématiques les plus a
méme de décrire les dérivées de I’énergie de déformation par rapport aux invariants sur une large
gamme de déformations. Il a proposé des fonctions exponentielles et logarithmiques.

Le potentiel proposé, par Hart-Smith, suppose que le matériau est isotrope et incompressible :

J1 5 b
W:Cl/ exp [C3(J1 —3)°] dJy +C3 log 3 (2.15)
3

ou C1, C; et C3 sont les parametres matériau.

Le premier terme permet de décrire le comportement global du matériau avec notamment le
phénomene de raidissement tandis que le second terme permet de reproduire la courbure a I’ ori-
gine du matériau. Ce modele fut le premier capable de décrire le raidissement en gardant une
formulation en invariant avec un nombre de parametres limité. Ce modele a aussi été retenu par
[Chagnon, 2003]. 11 offre une représentation pertinente du comportement hyperélastique des élas-
tomeres.

2.4.2 Choix du potentiel hyperélastique du modele HVH

Nous avons pu voir qu’il existe différents modeles hyperélastiques basés sur les lois de com-
portement phénoménologique ou un certain nombre de parametres matériau sont a identifier. Nous
avons testé différents potentiels hyperélastiques afin de choisir celui qui représente au mieux le
comportement de notre matériau.

Avant de présenter cette comparaison, il est important de signaler que nous avons modifié les
potentiels classiques présentés auparavant en ajoutant la prise en compte de la compressibilité du
matériau. En effet, classiquement, les élastomeres sont souvent considérés comme des matériaux
incompressibles en raison de leurs grandes capacités a se déformer sans subir de changement de
volume. Toutefois, lorsque la piece est utilisée dans un environnement confiné, cette hypothese
peut entrainer des erreurs de modélisation non négligeables. Il est alors préférable d’ajouter une
contribution volumique au modele.

Plusieurs auteurs [Peng and Landel, 1975, |Ogden, 1976, [VanDenBogert and DeBorst, 1994,
Attard and hunt, 2004, Ghaemi et al., 2006]] ont pris en compte la variation de volume ou la com-
pressibilité du matériau dans leurs travaux sur la modélisation des élastomeres. Cette possibilité de
compressibilité est d’ailleurs également prise en compte dans le logiciel Abaqus [Abaqus, 2007].
L’énergie de densité de déformation est alors décomposée en deux parties [Attard and hunt, 2004],
Wincomp associ€ a I’énergie de déformation incompressible et We,,, associ€ a I’énergie de défor-
mation compressible ou au changement de volume spécifique :

W= Vvincomp + Wcomp (2-16)

Pour notre part, nous supposons une décomposition additive du potentiel hyperélastique en deux
parties, une déviatorique et I’autre volumique [Moreau, 2000] :

W =W;(J1,J2) + W, (L) (2.17)
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La partie déviatorique W;(J1,J2) s’exprime a I’aide du potentiel de Hart-Smith avc 1’équation
[2.15]ou de Mooney-Rivlin avec I’équation [2.13

La partie volumique W, (13) [Moreau, 2000, /Abaqus, 2007] s’exprime :

W, (1) =§(V— 1)’ (2.18)

ol K le module de compressibilité et J5 = I3 = V2, avec V le changement relatif de volume.

Nous ne présenterons ici que le potentiel de Mooney-Rivlin et celui de Hart-Smith pour les-
quels les résultats sont relativement probants. Les identifications ont été réalisées sur des essais
de traction et compression pour une seule boucle de chargement. Dans le cadre d’utilisation prévu
du matériau (industriel par exemple) nous ne nous intéressons qu’au premier cycle de chargement.
Cela implique I'intégration de I’effet Mullins pour notre matériau non stabilisé.

Sur les figures [2.10] et [2.11] nous avons comparé les deux potentiels hyperélastiques, Mooney-
Rivlin et Hart-Smith sur les courbes expérimentales de traction et compression. Le module de
compressibilité est fixé a 2700 MPa. Les parametres matériau obtenus pour ces deux potentiels
sont récapitulés dans le tableau [2.1]:

Potentiel de Mooney-Rivlin | Potentiel de Hart-Smith
Co1 = 0.29 x 10~ MPa C; = 0.346 MPa
Ci0 =0.401 MPa C; =0.1 MPa

C3 =0.638

TAB. 2.1 — Coefficients matériaux des potentiels hyperélastiques de Mooney-Rivlin et de Hart-
Smith.

Afin de représenter le comportement de la premiere boucle de chargement en traction et en
compression du matériau nous avons imposé€ une contribution visqueuse et une contribition hys-
térétique constantes et identiques pour les deux sens de sollicitation (tableau [2.2)). Le r6le de ces
deux contributions sera expliqué dans la suite de ce manuscrit.

1°7¢ branche de Maxwell | 2"¢ branche de Maxwell | Hystérésis

E; =2.554 MPa E> = 0.789 MPa n, =0.1

vi =0.45 MPa.s~! vy =0.45 MPa.s~! u=0.5MPa

M1 = 33.24 MPa.s~! M2 = 159.115MPa.s~! | Qg = 0.384 MPa

TAB. 2.2 — Parametres matériaux visqueux et hystérétiques imposés.

Nous pouvons constater qu’en compression il y a tres peu de différence entre les prédictions
des deux modeles. En revanche, en traction, une nette différence est affichée entre les résultats
de ces deux modeles. En effet, seul le modele de Hart-Smith permet de représenter le début de
raidissement observé sur la courbe expérimentale. De ce fait, ce modele a été choisi puisqu’il offre
un bon compromis entre le nombre de parametres matériau et la représentation du raidissement.
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F1G. 2.10 — Comparaison des potentiels de Mooney-Rivlin et Hart-Smith sur I’essai de traction.
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F1G. 2.11 — Comparaison des potentiels de Mooney-Rivlin et Hart-Smith sur 1’essai de compres-
sion.
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2.5 La contribution visqueuse

Les polymeres présentent des phénomenes dissipatifs associés a 1’élasticité que 1’on peut tra-
duire par de la viscosité et de I’hystérésis non visqueuse. La théorie de la viscoélasticité permet
de rendre compte des évolutions réversibles fonction du temps. Dans un premier temps, nous pré-
sentons les essais expérimentaux réalisés qui nous ont permis de mettre en évidence la présence
de viscosité dans le matériau. Il s’agit d’essais cycliques fonctions de la vitesse de déformation
ainsi que d’essais de relaxation. Différents types de modeles existent. Nous présentons les plus
intéressants, permettant de décrire le comportement visqueux d’un matériau. Nous expliciterons
plus particulierement le modele de comportement visqueux choisi pour cette étude.

2.5.1 Evolution de la viscosité a travers les essais expérimentaux réalisés

Les élastomeres integrent classiquement une composante viscoélastique. C’est-a-dire que leur
réponse a un chargement mécanique, en terme de déformation, dépend de la vitesse de sollicitation.
Il existe un retard entre la contrainte imposée et la déformation. Ce retard est causé par les frotte-
ments entre les chaines macromoléculaires. La dépendance au temps, et plus particulierement a la
vitesse de déformation [Ward and Hadley, 1993], est mise en évidence, en général, par deux essais
classiques : le fluage et la relaxation. Un essai de fluage est un essai au cours duquel le matériau
testé est soumis a une force constante, la variation de la déformation au cours du temps indique le
caractere visqueux du matériau. Pour un essai de relaxation, ¢’est la déformation qui est maintenue
constante au cours du temps, la viscosité entraine une diminution de la force de réaction.

Dans notre étude nous avons mis en évidence le phénomene de viscosité en réalisant des essais
de compression a différentes vitesses de sollicitation. Ce phénomene a aussi été révélé a 1I’aide des
essais de relaxation en traction et en compression.

Influence de la vitesse de déformation

Les essais présentés ont été réalisés dans les conditions expérimentales décrites au paragraphe
@ Pour étudier I’influence de la vitesse de déformation sur le comportement du matériau, des
cycles de compression ont été réalisés pour quatre vitesses de déplacement constantes de 1.53,
5, 15.3 et 153 mm/min correspondant aux vitesses de déformation initales de 1 x 1073, 3.3 x
1073, 1 x 1072 et 1 x 10! s7! respectivement, évaluées par rapport aux dimensions initiales de
I’éprouvette. Seul le premier cycle est montré sur la figure 2.12] en terme de PK1 en fonction de
I’élongation pour mieux visualiser I’influence de la vitesse de déformation.

Les courbes de la figure montrent que plus la vitesse de déformation est importante plus le
matériau se rigidifie. Ce phénomene est aussi observé sur les courbes de chargement interrompu
par des relaxations (figure [2.13)).
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FIG. 2.12 — Influence de la vitesse de déformation appliquée sur la réponse en compression.
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FIG. 2.13 — Influence de la vitesse de déformation sur les courbes de chargement interrompu en
compression.
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Sur la figure nous pouvons observer qu’a chaque fin de relaxation nous atteignons le méme
niveau de contrainte pour chaque niveau de déformation quelque soit la vitesse de déformation
imposée. La zone apres relaxation pour chaque niveau de déformation est représentatif des phé-
nomenes non-visqueux, en supposant les temps de relaxation suffisamment longs. Elle n’est donc
pas influencée par la vitesse de déformation.

2.5

2 déformation=10% —+— -
déformation=20% —<—
déformation=30%
déformation=-20%
L5 déformation=-10% ——

PK1 [MPa]
\
|

osfp i

0 " " " " | " " " " L
0.001 0.01 0.1

logé[s™!]

FIG. 2.14 — Evolution de la contrainte nominale en fonction de la vitesse de déformation pour
différentes élongations.

La figure [2.14 montre 1’évolution de la contrainte PK1 en fonction de la vitesse de déformation
a des élongations données de 0.9 a 0.7 sont positives pour le chargement et négatives pour le
déchargement (-0.8 et -0.9). Ces données sont extraites de la figure 2.12]

Pour une élongation donnée A, I’effet de la vitesse de déformation sur les contraintes est linéaire
pour un diagramme PK1 —logé€, cela implique que la partie visqueuse de cet élastomere est non
linéaire. De plus, I’évolution des courbes pour chaque vitesse de déformation n’est pas constante
et dépend des valeurs de 1’élongation. Ce phénomene a aussi été observé par Bergstrom et Boyce
pour des déformations beaucoup plus importantes sur d’autres élastomeres comme le nitrile ou le
chloroprene [Bergstrom and Boyce, 1998].
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Essais de relaxation

Afin de mettre en évidence la viscosité du matériau lors d’un chargement ou la vitesse de défor-
mation est nulle, des essais de relaxation ont été réalisés pour différents niveaux de déformation et
de conditions de chargement. Ces essais consistent dans un premier temps a charger 1’échantillon
avec une vitesse de déformation constante de 3.3 x 1073 s~! jusqu’a la déformation souhaitée. En-
suite, en gardant cette déformation constante, I’évolution de la contrainte est récupérée en fonction
du temps. Le temps de maitien en relaxation est fixé a 900s (soit 15 min) afin de correspondre au
temps de charge et décharge pour les essais en traction et compression. Les résultats obtenus sont

. . . . ot

reportés sur les figures |2.15/a2.17|en terme de contrainte normalisée de Piola-Kirchhoff 1 % en
0

fonction du temps, avec Gy la contrainte au début de la relaxation et 6(¢) la contrainte au cours de

la relaxation.

La figure|2.15|montre la relaxation de la contrainte appliquée au matériau en traction et compres-
sion pour une déformation de 30%. Des résultats similaires sont montrés, pour différents niveaux
de déformation jusqu’a 40% en compression et 50% en traction, sur les figures [2.16]et[2.17]
Toutes les courbes affichent une diminution rapide de la contrainte durant les premieres 100s,
suivie d’une évolution plus lente qui tend vers une asymptote horizontale au temps longs.

1 T T T
compression
traction

0.95

0.9

0.85

o(t)/co [-]

0.8

075 | | | | | | |
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900

Temps [s]

FIG. 2.15 — Essais de relaxation en traction et compression pour 30% de déformation et un temps
de maintient de 900s.
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FIG. 2.16 — Essais de relaxation en traction pour des taux de déformation de 20, 30, 40 et 50%
suivi d’un temps de relaxation de 900s.
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FIG. 2.17 — Essais de relaxation en compression pour des taux de déformation de 20, 30 et 40%
suivi d’un temps de relaxation de 900s.
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La figure [2.15| montre que la relaxation du matériau est plus prononcée pour un chargement en
compression que pour la traction ce qui rend compliqué la prise en compte de la viscosité dans un
modele de comportement unifié. Une explication classique serait la dépendance a la pression (ou
au confinement)ol I’on considere en effet que durant I’expansion les cavités tendent a s’agrandir
d’ol un role important Alors qu’en compression elles tendent a se refermer avec un réle beaucoup
plus faible. Les figures[2.16]et[2.17/montrent, en revanche, que les niveaux de déformation imposés
semblent ne pas avoir d’influence sur le comportement en relaxation du matériau ce qui suggere
que la viscosité de ce matériau est identique dans cette plage de déformation aux faibles vitesses
de chargement.

2.5.2 Les modeles visqueux de la littérature
Le principe de superposition de Boltzmann

Le comportement viscoélastique linéaire peut étre décrit par le principe de superposition de
Boltzmann [Ward and Hadley, 1993, |Bles, 2002]]. Ce principe suppose une linéarité entre une cause
et un effet. Autrement dit, si deux causes agissent en méme temps, 1’effet obtenu sera 1’addition
des effets des deux causes isolées. Parallelement, si une cause est proportionnelle a une autre, son
effet aura le méme rapport de proportionnalité avec 1’effet de 1’autre cause :

effet(cause) + cause;) = ef fet(causer)+ef fet(causer)
effet(h.cause) = M\.effet(cause)

Ce principe est appliqué pour la viscoélasticité ou la contrainte peut €tre prise comme un effet
de la cause que représente la déformation et inversement. Supposons que la contrainte soit la
cause. Nous considérons alors une contrainte nulle avant la date # = 0. Puis la contrainte connait
une évolution. Si cette cause est décomposée en une somme de causes élémentaires, la contrainte
totale sera la somme de ces fluages élémentaires. Par le principe de superposition de Boltzmann,
la réponse en déformation a la contrainte totale sera la somme des réponses en déformation aux
fluages élémentaires :

(1) = 00.J(t —19) (2.19)

ou J(u) est la fonction de retard ou fonction de fluage.
Ainsi, nous obtenons en fluage :
t

() =0 (0)+ | o(t).J (t—1).dt (2.20)

Et en relaxation :
o(t)=&.R(0)+ | &(t).R (t—7).dr (2.21)

ol R(u) est la fonction de relaxation.
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a)

FIG. 2.18 — Schéma du modele élémentaire de a) Kelvin-Voigt et de b) Maxwell.

La viscosité linéaire : modele de Maxwell et Kelvin-Voigt, puis généralisé

Le comportement viscoélastique linéaire peut tre représenté par un ensemble de modeles ba-
sés sur deux éléments, un ressort qui a un comportement élastique linéaire et un amortisseur qui
a un comportement visqueux pur. Différentes combinaisons sont possibles a partir de ces deux
éléments. Les modeles les plus utilisés sont Maxwell, Kelvin-Voigt, mais il y a aussi Zener et
Oldroyd [Zener, 1948]]. D’une facon générale, 1’équation du modele viscoélastique linéaire est dé-
finie par une relation entre la contrainte, la déformation et leurs dérivées par rapport au temps
[Ward and Hadley, 1993 Bles, 2002, |/Amin et al., 2006]. Nous nous restreignons ici a la présenta-
tion des modeles de Maxwell et Kelvin-Voigt.

Pour le modele de Kelvin-Voigt (figure[2.18a), la déformation est commune aux deux éléments
et la contrainte du modele est la somme d’une contribution réversible G représentée par 1I’élément
ressort sur le schéma et d’une contribution visqueuse 6y correspondant a 1’amortisseur.

Il en résulte I’équation différentielle du comportement du modele de Kelvin-voigt :
6=nD+Ese (2.22)

ou D représente la vitesse de déformation. Le modele de Kelvin-voigt généralisé consiste en une
suite en série de n éléments de Kelvin-Voigt.

Pour le modele de Maxwell, figure [2.18b, la déformation du modele est la somme des déforma-
tions des deux éléments, réversible € représenté par I’élément ressort sur le schéma et visqueux
€y correspondant a I’amortisseur tel que :

e=¢ep+ey (2.23)

tandis que la contrainte est commune aux deux éléments.

Il en résulte I’équation différentielle du comportement du modele élémentaire de Maxwell :
. ©
G+ P ED (2.24)

avec T = % ou T est le temps caractéristique de relaxation. Le modele de Maxwell généralisé est
constitué¢ de j €léments de Maxwell en parallele conduisant a T; temps caractéristiques (figure
[2.19). Dans ce type de modele, généralement une branche non-visqueuse est aussi présente. Dans
notre cas, elle est representée par la contribution hyperélastique G, et hystérétique G,.
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FIG. 2.19 — Schéma du modele de Maxwell généralisé pour n branches en paralleles.

2.5.3 Le modéele visqueux du modele HVH

Pour représenter la partie visqueuse de 1’élastomere dans le modele HVH, nous avons choisi
le modele de Maxwell généralisé a deux branches. Ce nombre est apparu comme un bon com-
promis pour pouvoir modéliser les temps de relaxation étudiés. L’introduction d’autres branches
visqueuses de ce type ne pose aucun probleme dans la formulation du modele. Il faut aussi noter
que la formulation 3D de la partie visqueuse du modele HVH est obtenue par I’introduction d’un
coefficient de Poisson v pour chaque branche de Maxwell.

Par ailleurs, dans le cas des transformations finies que nous allons étudier, le type de dérivée
matérielle retenu peut fortement influer sur les résultats. Dans notre cas, nous avons choisi une
dérivée de Jaumann [Jaumann, 1911]. Ce type de dérivée conduit apres intégration de la vitesse de
déformation, a une mesure approximative de la déformation logarithmique [Mora, 2004]]. Dans le
cas de nos simulations, ce choix est tout-a-fait justifié. De plus 1’utilisation de la mesure logarith-
mique permet un calcul simple de la variation relative de volume, ici la trace de la déformation,
d’ou des significations simples des parties sphériques et déviatoriques des tenseurs de contraintes
et déformations.

Dans le cas d’un modele de Maxwell généralisé a j branches, la raideur totale £ de ce modele
dépend de la vitesse. Dans un cas quasi-statique, cette raideur correspond a la branche sans vis-
cosité, c’est-a-dire, pour le modele HVH, a la partie hyperélastique et hystérétique. Dans le cas
extreme d’une vitesse infinie, elle est €gale, par contre, a E = ) E;. I’élément amortisseur a un
comportement visqueux pur caractérisé par le coefficient de viscosité 1. La viscosité globale dé-
pend, tout comme la raideur, de la vitesse. A tres faible vitesse, nous avons 1 = ) 1 ;. Par contre, a
tres haute vitesse la viscosité globale correspond a 1’élément le plus visqueux car tous les éléments
amortisseurs des autres branches sont bloqués.

D’apres ’équation [2.24] dans le cas 1D, le modele de Maxwell pour une branche s’écrit :

5—FE (D _ 9) (2.25)
n

Lors d’un essai de relaxation, une déformation constante €y est imposée a un temps fy, donnant
une contrainte 6o dont I’évolution est donnée par intégration de 1’équation [2.25] soit :

6() = Gpexp (—%) Vi > 1 (2.26)
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L’extension de cette équation au modele de Maxwell généralisé (figure [2.19) donne :

n t_
c,(t) = Z Opjexp (—( < to)) 4+ 6 Vt>1y (2.27)
=1 J

ol la contrainte visqueuse totale G, (¢) est la somme des contraintes de chaque branche. Dans le
logiciel Herezh++, le modele de Maxwell généralisé est décomposé en une partie spérique et une
partie déviatorique. La partie spérique s’écrit :

. I
Ip=—=Is+— 2.28
D 3K o+ n, ( )
La partie déviatorique est elle systématiquement visqueuse et s’écrit :
_ 1. S
D=_—-S+-— 2.29
g5t - (2.29)

avec D le déviateur du tenseur vitesse de déformation et S une dérivée matérielle du déviateur
des contraintres. Les parametres matériaux d’une branche de Maxwell sont E et 1.

Dans le cas du modele HVH, cette contrainte 6, (¢) tend vers G., quand les temps de relaxation
sont suffisament longs. Cette contrainte G.. correspond aux contraintes des contributions hyper-
élastique et hystérétique des autres branches du modele :
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FIG. 2.20 — Estimation des contributions visqueuse G,, hyperélastique G, et hystérétique G, pour
I’essai de chargement interrompu en traction.

Sur la figure [2.20] nous pouvons observer cette décomposition sur un essai de traction inter-
rompu par des relaxations. La réponse de la contrainte obtenue a la fin de chaque étape de re-
laxation peut étre considérée comme la réponse de la contrainte équilibrée ou "equilibrium stress

61



response” si I’on suit la dénomanitation adoptée par Lion [Lion, 1996a]. La partie visqueuse cor-
respond donc a I’écart entre le début et la fin de chaque étape de relaxation. Les fins de relaxa-
tion situent la partie non-visqueuse hystérétique 6, du comportement. Nous supposerons, lors de
I’étape d’identification, que la courbe verte, située au milieu de chaque fin de relaxation, corres-
pond a la partie hyperélastique G,.

2.6 La contribution hystérétique

Le comportement dit hystérétique commence a €tre de plus en plus étudié. Par contre, il est
encore peu pris en compte dans les modeles de comportement. 11 est souvent considéré comme
négligeable face aux autres phénomeénes comme 1’hyperélasticité ou la viscosité. Dans notre étude
nous présentons le comportement hystérétique au travers d’une étude bibliographique et des es-
sais expérimentaux réalisés pour tenter de mettre en évidence ce phénomene. Nous finirons cette
partie par la présentation du modele hystérétique développé. Notons que 1’hystérésis d’origine non
visqueuse (analogue a de la plasticité pour les métaux) a la particularité de disparaitre lors de
I’élévation de la température.

2.6.1 Essais de chargement interrompu par des relaxations

Les essais de chargement interrompu par des relaxation sont réalisés en traction et en compres-
sion pour des taux de déformation allant jusqu’a 50 et 30%, respectivement, dans les conditions
expérimentales présentées dans le paragraphe [2.3.1] Durant ces essais, le déplacement a été in-
terrompu par plusieures relaxations a des déformations de 10, 20 et 30% en compression et 10,
20, 30, 40 et 50% en traction (figure [2.21). Nous pouvons constater que la contrainte diminue
lors de la relaxation en traction et augmente lors de la relaxation en compression. Ces résul-
tats sont en accord avec les observations faites par plusieurs auteurs [Bergstrom and Boyce, 1998,
Lion, 1996a, Miehe and Goktepe, 2005, Diani et al., 2006b, Bles et al., 2009]. Le dernier point, a
la fin de chaque période de relaxation, correspond a un état d’équilibre, qui est appelé, équilibre
hystérétique, par Lion [Lion, 1996a]. Ce comportement peut étre attribué a un processus de glis-
sement irréversible entre les charges dans la microstructure de 1’élastomere [Bhuiyan et al., 2009]
qui résulte du phénomene de rupture des liaisons élastomere-charges [Kilian et al., 1994]. La dif-
férence entre la contrainte équilibrée et la contrainte totale représente 1’overstress de la partie
visqueuse [Lion, 1996b].
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FI1G. 2.21 — Essais de chargement interrompu en traction et compression a température ambiante
pour la contrainte en fonction de 1’élongation.

1.4 T T T T T

1.2 Traction
Boucle pour I’aire

0.6 - 7

PK1 [MPa]
o
00]
T
1

0.4

0.2 i

O 1 1 1 1 1
1 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5

Elongation [-]

FIG. 2.22 — Essais de chargement interrompu en traction ainsi que la boucle pour le calcul de I’aire
d’hystérésis.
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Le temps de relaxation imposé pour 1’essai de compression interrompu par des relaxations est de
900s (figure 2.21). Pour les essais de traction interrompu, deux temps de relaxation ont été testés
900s et 4500s. Il semble que 1’état d’équilibre soit similaire quelque soit le temps de relaxation.
Afin de mieux évaluer I’écart entre les deux temps de relaxation imposés, 1’aire de la courbe a
chaque fin de relaxation, c’est a dire 1’aire de I’hystérésis (figure [2.22)), est calculée a I’aide de la
méthode des trapezes.

Les valeurs des aires trouvées dans les deux cas sont presque égales. Elles sont de 0.45 et 0.43,
respectivement, pour les temps de relaxation de 900s et 4500s. L’aire d’hystérésis est donc pra-
tiquement stable quelque soit les temps de relaxation utilisés. Nous supposerons, dans la suite,
qu’un temps de relaxation de 900s est suffisant pour obtenir 1"effacement” de la partie visqueuse.
Ce temps s’avere également un compromis intéressant pour éviter des durées d’essais trop longues
(en particulier pour les essais a basse température).

La figure 2.21] inclut également des essais de chargement simple monotone en compression et
en traction pour la méme vitesse de déformation que I’essai de chargement interrompu par des re-
laxations. La courbe de chargement interrompu par des relaxations suit le comportement de 1’essai
simple. Pour cette vitesse de déformation, il apparait que le comportement mécanique du matériau
n’est pas altéré pas le processus de relaxation. Cela indique que le processus de relaxation ne mo-
difie pas la structure interne de I’élastomere étudié durant le chargement. Khan et Lopez-Pamies
[Khan and Lopez-Pamies, 2002] obtiennent les mémes conclusions pour un polymere Adiprene-
L100.

La figure [2.23| présente, I’évolution de la contrainte PK1 pour les essais en traction et en com-
pression interrompus par des relaxations, en fonction du temps afin de mieux observer I’évolution
de la relaxation pour chaque niveau de déformation.

1.5

1_ -

PK1 [MPa]
(@]
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F1G. 2.23 — Essais de chargement interrompu en traction et compression, a température ambiante,

contrainte en fonction du temps.

Les figures [2.24] et [2.25] montrent 1’évolution de la relaxation pour les différents niveaux de
déformation obtenus lors des essais de chargement en traction et compression interrompu par des
relaxations imposées. Nous comparons la contrainte normalisée en fonction du temps. De plus,
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deux essais de relaxation a 50 et 30% de déformation en traction et en compression sont ajoutés
pour comparer la réponse du matériau.

Sur ces figures, nous pouvons remarquer que plus le niveau de déformation est élevé et plus la
relaxation diminue, en relatif, et tend vers une stabilisation pouvant conduire a un comportement
similaire comme pour les relaxations a 40 et 50% en traction. L’évolution de la relaxation est du
méme ordre de grandeur entre les essais en traction et ceux en compression.
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FIG. 2.24 — Evolution de la relaxation pour 1’essai de chargement interrompu en traction avec la
contrainte normalisée en fonction du temps.
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FIG. 2.25 — Evolution de la relaxation pour 1’essai de chargement interrompu en compression avec
la contrainte normalisée en fonction du temps.
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Les courbes de relaxation simple en traction et compression pour des niveaux de déformation,
respectivement de 50% et 30%, montrent un comportement similaire aux courbes de relaxation
pour les faibles niveaux de déformation. Nous avons montré (section [2.5.1)) que nous avions un
comportement similaire pour les essais de relaxation simples a différents niveaux de déformation.
Il apparait donc cohérent que nous retrouvions ce méme comportement pour les faibles niveaux de
déformation lors des essais de chargement interrompu par des relaxations.

2.6.2 Prise en compte de I’hystérésis dans la littérature

Actuellement, différentes interprétations sont proposées pour expliquer le phénomene d’hysté-
résis. Harwood et al.[Harwood et al., 1965] I’attribuent tout d’abord a la rupture de liaisons entre
charges et matrice pour les faibles déformations, puis a I’alignement des chaines (probleme de
cristallisation) pour les niveaux de déformation plus importants. Pour Lion [Lion, 1996b], Kilian
et al. [Kilian et al., 1994]], ce phénomene est expliqué par le glissement des chaines entre les parti-
cules adjacentes. Bergstrom et Boyce [Bergstrom and Boyce, 1998] I’'imputent au glissement des
chaines inactives dans 1’élasticité. Pour eux, celles-ci ne transmettent pas d’effort mais ont la pos-
sibilité de changer de configuration sous charge. Kucherskii [Kucherskii, 2003]] pense que 1’hys-
térésis s’explique par la raideur des chaines : pour de faibles déformations, il estime qu’elles sont
tres flexibles, ce qui limite 1’hystérésis du matériau, tandis que pour des déformations plus impor-
tantes, elles deviennent rigides et présentent de fortes interactions ce qui a pour effet d’augmenter
I’hystérésis.

La réponse identifiée comme 1’hystérésis a la fin de chaque période de relaxation dans
les essais de déformation cyclique est généralement désigné comme un effet plastique par
certains auteurs dont [Kilian et al., 1994, |Lion, 1996a, |Lion, 2000, |[Haupt and Sedlan, 2001,
Hasanpour et al., 2009]. Des auteurs considerent que si 1’effet d’hystérésis est suffisamment
important, alors la théorie de I’élastoplasticité peut €tre appliquée. Par contre, si 1’hystérésis
apparait négligeable une théorie viscoélastique parait suffisante pour reproduire le comporte-
ment des élastomeres étudiés [Lion, 1998, Haupt and Sedlan, 2001, Laiarinandrasana et al., 2003,
Marvalova, 2007].

La description du comportement hystérétique a été décrit par Lion [Lion, 1997] en supposant
une décomposition du gradient de déformation en partie élastique et plastique conforme aux
regles d’élastoplasticité finie proposées par Lee [Lee, 1969] et Mandel [Mandel, 1971]]. Les for-
mulations théoriques et numériques de ce type d’élastoplasticité isotrope sont exposés par Miehe
[Miehe, 1998]. Un cadre approprié de la plasticité indépendante de la vitesse de déformation
dans les matériaux caoutchoutiques évite 1’introduction de 1’élasticité qui est un ingrédient clé
de la théorie de la plasticité pour les métaux[Miehe and Keck, 2000]]. Le cadre qui en résulte est
donc 1ié a la théorie endochronique de la plasticité finie qui fut initialement proposée par Valanis
[Valanis, 1971]]. L élasticité est présente par I’hyperélasticité développée par les différents modeles
utilisé pour décrire le comportement des élastomeres.

D’autres auteurs, représentent 1’hystérésis par des modeles de type viscoplastique
[Krempl and Khan, 2003} |Colak, 2005]]. Cette théorie est basée sur le modele d’overstress (que
nous avons déja présenté a la section [2.1)) utilisé pour décrire le comportement du matériau pour
des sollicitations monotones, de relaxation et fluage. La réponse inélastique est décrite par des
équations d’évolution linéaire d’un ensemble de tenseurs overstress qui sont trait€s comme des
variables.
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2.6.3 Le modéle hystérétique du modele HVH

Le modele d’hystérésis que nous avons utilisé au cours de cette étude a été€ proposé initiale-
ment par [Guelin, 1980] et ensuite appliqué a la modélisation de cycle de charge-décharge par
[Pegon, 1988, [Favier, 1988]]. Cette loi de comportement a été utilisée pour décrire les effets d’hys-
térésis de différents types de matériaux tels que les aciers ferromagnétiques [Tourabi, 2005], les
alliages a mémoire de forme [Orgeas, 1997], des aciers pour construction navale [[Couty, 1999] et
des polymeres comme le Polyamide 66 [Bles, 2002] et le Polypropyléne [Zrida, 2009].

Ce modele peu courant comporte d’une part, une partie incrémentale (relation constitutive) et
d’autre part, un algorithme de gestion des instants particuliers que sont les moments d’inversion et
les moments de coincidence. Nous rappelons que nous supposons une décomposition additive de
la contrainte totale en trois partie G,, G, et Gj,.

Représentation rhéologique en 1D

Le modele symbolique unidimensionnel de I’hystérésis pure proposé est composé d’un ressort
linéaire de raideur G et d’un frotteur de seuil constant s montés en série. Ce modele rhéologique
est appelé modele de Saint Venant a un élément et correspond a un modele élastoplastique parfait
(Figure 2.26)).

Tant que la contrainte dans 1’élément est comprise dans I’intervalle | — s; +s[, le comportement
de I’élément est celui d’un ressort seul. Le frotteur est bloqué. Si la contrainte est égale a +s (ou
—s) le frotteur glisse avec une vitesse de déformation indéterminée mais positive (ou négative).
Dans ce cas, le ressort est figé, compte tenu du fait que la contrainte est constante.

Pour rendre compte du comportement d’hystérésis pure, il est nécessaire d’envisager une asso-
ciation en parallele de plusieurs modeles élémentaires de Saint Venant. Plus on ajoute de ressort-
frotteur en série, plus le modele sera 8 méme de représenter 1’évolution de la partie hystérésis

(Figures et[2.28)[Bles, 2002].

Le modele discret de Saint Venant généralisé a ét€ étendu au modele continu de I’hystérésis
pure par Persoz en 1960 [Persoz, 1960] et étudié de facon plus complete par Guélin en 1980
[Guelin, 1980]]. Le nombre d’éléments n tend alors vers I'infini (figure [2.28)). La suite d’éléments
de Saint Venant a été remplacée par une suite continue d’éléments indexée par le seuil en déforma-
tion e des éléments qui varie de 0 a +1. Une tranche comprise entre e et e + de est équivalente a un
modele élémentaire de Saint Venant unique défini par le couple de parametres (dG,e). La raideur
dG est caractérisée par la donnée d’une fonction générique g(e) telle que dG = g"(e).de.

Comportement incrémentale

Dans le cadre de cette étude, le matériau est considéré comme isotrope et la contribution d’hys-
térésis est purement déviatorique [Rio et al., 2005]]. Ceci signifie que la partie sphérique du tenseur
des contraintes (partie pression) est sensée ne pas intervenir sur I’hystérésis, d’'une maniere ana-
logue a la plasticité classique. Seule la partie déviatorique Sj, de la contrainte hystérétique est en
fait utilisée pour réproduire la branche hystérétique ;. La relation constitutive est obtenue par une
intégration temporelle (en utilisant la dérivée de Jaumann) de la relation :

Sp=2upD+P . ¢ (ALSy,D) . ALS), (2.31)
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FIG. 2.26 — Modele de Saint Venant a un élément (a) et son comportement (b) [Bles, 2002]].
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FIG. 2.27 — Modele de Saint Venant a deux éléments (a) et son comportement (b) [Bles, 2002].
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FI1G. 2.28 — Modele de Saint Venant a n éléments (a) et son comportement (b) [Bles, 2002].
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Dans cette relation, les différents termes sont :

— S, est le déviateur du tenseur de contrainte ce qui montre que seule la partie déviatorique de
la contrainte est concernée par 1’hystérésis. La partie sphérique (pression hydrostatique) est
déterminée par les autres comportements, par exemple celui d’hyperélasticité.

— D représente la partie déviatorique du tenseur vitesse de déformation.

— ALS), correspond a I’évolution de la contrainte déviatorique entre la situation de référence
mémorisée, notée r et le temps actuel ¢.

(QASh)2 o

— 0 (ASy, D) =1r (ALS;.D) — g ot la dissipation intrinséque non-réversible et égale
Hh
a la dissipation d’origine thermique plus la dissipation d’origine entropique.

— le paramétre 3 est I’amplitude de I’accroissement donné par :

—2up
(@'Q0)" (Qasy,)* "

B= (2.32)

oll Qasy, = \/tr (ALSy, : ALSy,)

— Le parametre @' = mcos(a) représente la fonction de Masing. Pour le premier chargement, @’
vaut 1 et Iétat de référence est I’état initial. Pour les autres trajets @ est égale a 2cos(a). o
est I’angle entre les directions du tenseur de contrainte, exprimé dans le plan déviatoire, avant
et apres le dernier point de référence. Le point de référence est le dernier point d’inversion
enregistré. Dans le cas de la premiere charge il s’agit de 1’origine. Sur la branche de charge
AD (sur la figure nous avons une homothétie de centre H et de rapport -2 qui représente
I’effet Masing.

Les parametres de la contribution hystérétique sont décrits sur la figure 2.29] dans le cas d’un
essai de cisaillement pur :

— uy, représente le module a I’ origine de la courbe charge-déformation en cisaillement,
— Qg le seuil de saturation en cisaillement,
— np, le parametre de Prager (0 < n, < 2) qui pilote le passage au domaine plastique ou saturé
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FIG. 2.29 — Parametres matériau de la contribution hystérétique sur une courbe charge-déformation
en cisaillement [Rio et al., 2005].
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Gestion de la mémoire discrete

Le modele repose sur la mémorisation des moments particuliers que sont les points d’inversion et
les points de coincidence. Il est alors nécessaire de pouvoir déterminer 1’apparition et la disparition
de ces moments particuliers.

L’apparition d’un point d’inversion est déterminée par un changement de signe de ¢. En effet,
pour des raisons thermodynamiques, cette grandeur doit toujours étre positive ou nulle. L’effa-
cement de points particuliers intervient lorsque un cycle se referme. Dans ce sens, les moments
particuliers déterminés au cours du cycle doivent étre effacés.

T

0 Y
F1G. 2.30 — Hystérésis : point d’inversion et de coincidence au cours d’un cycle. [Rio et al., 2005]]

D’une maniere qualitative, considérons la figure Durant I’évolution OC, le moment de ré-
férence est I’origine O. Au point R a lieu une premiere inversion, durant I’évolution RT le moment
de référence devient R. L’évolution se poursuit par une nouvelle inversion en T. Durant TC, le mo-
ment de référence est donc T. Arrivé en C, on observe une coincidence. Les moments particuliers
R, T, C sont effacés et I’évolution se poursuit sur la courbe de premiere charge OP. La détermina-
tion des points de coincidence s’effectue a 1’aide d’'une mesure des énergies échangées au cours
des différentes branches. On s’attache ainsi a respecter la thermodynamique du cycle [Bles, 2002]]
[Rio et al., 2005]]. Enfin, remarquons qu’une succession de n cycles fermés n’alourdit en aucune
sorte le modele constitutif ce qui peut étre particulierement attractif lorsque I’on a pour objectif de
prendre en compte un grand nombre de cycles.
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2.7 Conclusion

A travers ce chapitre, nous avons montré le modele phénoménologique HVH développé pour
reproduire le comportement des élastomeres, appliqué dans notre cas a un élastomere fluoré. Ce
modele est basé sur 1’additivité des contraintes. Il se décompose en trois contributions qui corres-
pondent a la contrainte hyperélastique, la contribution d’hystérésis pure irréversible et un com-
portement viscoélastique dépendant de la vitesse de déformation. La présence de ces trois contri-
butions s’appuie sur les essais expérimentaux réalisés ainsi que les observations faites dans la
littérature.

Ces essais nous ont permis de mettre en avant un comportement non linéaire a la fois en traction
et en compression. Les essais expérimentaux nous ont permis de montrer que 1’hyperélasticité est
prépondérante a température ambiante pour les élastomeres. Afin de décrire le phénomene hyper-
élastique présent pour le matériau étudié, nous avons choisi le potentiel de Hart-Smith. Ce potentiel
est constitué de trois parametres matériau permettant de reproduire le début de raidissement ob-
servé sur les essais de traction. La viscosité du matériau a été mise en évidence par les essais de
relaxation et montre une dépendance a la vitesse de déformation. La modélisation du comporte-
ment visqueux de 1’élastomere est pris en compte grace a un modele de Maxwell généralisé a
deux branches. Grace aux essais de chargement interrompu par des relaxations, nous avons fait
apparaitre un état d’équilibre apres chaque relaxation appelé équilibre hystérétique, démontrant
la présence de I’hystérésis non visqueuse pour notre matériau. La prise en compte de I’hystéré-
sis se fait a I’aide d’un modele original constitué de deux parties, une partie incrémentale et un
algorithme de gestion des instants particulers (moments d’inversions et de coincidences).

Dans ce qui va suivre, nous présenterons les méthodes d’identification appliquées pour détermi-
ner les parametres matériau du modele de comportement HVH.
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Chapitre 3

Identification et validation a température
ambiante

Dans ce chapitre, nous présentons les identifications réalisées pour déterminer les parametres
matériau de la loi de comportement HVH présentée précédemment. Deux méthodes ont été déve-
loppées. La premiere méthode vise a identifier tous les parametres matériau a 1’aide d’une identifi-
cation automatique au travers d’une base de données expérimentales simple. La seconde méthode
a été développée pour mieux caractériser le comportement de chaque contribution du modele a
I’aide de deux types d’essais que sont les essais de relaxation et les essais de chargement inter-
rompu par des relaxations. Afin de vérifier la pertinence des coefficients obtenus, des validations
ont été faites sur des essais n’ayant pas servi pour 1’identification et un calcul sur un joint en
compression subissant un essai de relaxation.

Au cours de I’identification des parametres matériau, le logiciel d’identification inverse SiDoLo
a été utilisé [Pilvin, 1996]. Cet outil a été principalement employé lors de la premiere méthode
d’identification. Il s’appuie sur une méthode des gradients qui est une combinaison entre deux
techniques de minimisation classique : la méthode de la plus grande pente qui améliore 1’en-
semble des parametres initiaux et la méthode de Levenberg-Marquardt qui est utilisée pour accélé-
rer la convergence dans 1’étape finale du processus d’optimisation [[Andrade-Campos et al., 2007,
Chaparro et al., 2008]]. La recherche d’un jeux optimum de parametres représenté sous la forme
d’un vecteur A, est basée sur la minimisation d’une fonctionnelle £(A) qui mesure I’écart entre les
données expérimentales et les prévisions du modele numérique. Cette fonctionnelle peut s’écrire :

n
L(A) =) Ly(A) 3.1)
n=1
ou N est le nombre d’essais de la base expérimentale et :
1 My Zex (ti) _Zsim(tiaA) 2
L,(A) = — ( P - (3.2)
(4) M ZZZI 7

avec M, le nombre de points de I’essai n, #; I'instant d’observation, Z le grandeur observable
et DeltaZ un coefficnet de pondération. La valeur finale de la minimisaiton de cette fonctionnelle
dépend des parametres initiaux de 1’identification et peut conduire a des minimums locaux dans le
cas ou ceux-ci sont mal choisis au départ.
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Durant I’identification des parametres matériau sur un essai expérimental, les conditions aux
limites et les conditions de chargement de cet essai sont simulées avec le logiciel Herehz++
[R10, 2006] sur un élément fini hexaédrique. Une interface entre Herehz++ et SiDoLo permet une
optimisation des parametres matériau par une procédure itérative. Une fonction cofit est obtenue
permettant de contrdler I’évolution de 1’écart (au moindre carré) entre la courbe expérimentale et
la courbe identifiée.

L’identification des parametres matériau de notre modele se fait sur des essais comportant un
seul cycle de chargement. Le modele de comportement HVH ne considere pas 1’effet Mullins, cet
effet est intégré dans 1’ensemble du comportement. Par contre, il peut tout a fait étre simulé a
I’aide de la mémorisation des points particuliers du modele d’hystérésis. Lors de la validation des
parametres matériau, des comparaisons entre les simulations et les résultats des essais comportant
trois cycles de chargement seront effectuées.

3.1 Premiere méthode d’identification

Les équations constitutives du modele HVH nécessitent 1’identification de 10 parametres ma-
tériau si I’on choisit de prendre seulement deux branches visqueuses pour le modele de Maxwell
généralisé :

— 3 parametres pour la contribution hyperélastique Cy, C; et C3,

— 4 parametres pour les deux branches de Maxwell Eq, N1, E», et N2,

— 3 parametres pour la contribution hystérétique n,, uy, et Qo.

Le module de compressibilité de la partie volumique de la contribution hyperélastique, K, a été
obtenu a ’aide d’un essai oedométrique [Holownia, 1974] a température ambiante. Une valeur
de K = 2700 MPa a été obtenue. Elle est restée identique pour toutes les identifications qui vont
suivre. Pour cette premiere méthode, un coefficient de poisson de vi = v, = 0.3, nécessaire pour
reproduire le comportement 3D du modele de Maxwell généralisé, a été supposé.

Les données expérimentales utilisées au cours de cette premiere méthode d’identification sont
composées :

— de la premiere boucle de charge-décharge d’un essai de traction pour 50% de déformation,

— de la premiere boucle de charge-décharge d’un essai de compression pour 30% de déforma-
tion,

— de I’essai de relaxation en traction avec un temps de relaxation de 200s,

— de I’essai de relaxation en compression avec un temps de relaxation de 100s.

Pour les essais de relaxation, le temps de relaxation de 200s en traction et de 100s en com-
pression correspondent au temps de déchargement en traction et en compression. La procédure
d’identification est basée sur les travaux de Zrida [Zrida et al., 2009|]. Mais dans notre cas I’iden-
tification est menée a 1’aide de SiDolLo en mettant simultanément tous les essais dans la base de
données. Les parametres matériau obtenus sont récapitulés dans le tableau (3.1

Les figures [3.1] a [3.3] montrent que le modele reproduit de facon correct I’évolution des essais
pour de simples chargements. Par contre, pour les essais de relaxation, le modele n’est pas suffi-
samment précis notamment lorsqu’il décrit la relaxation en compression. Cela provient du fait que
les contraintes maximales obtenues a la fin du chargement présentent une erreur assez importante.

74



Hyperélastique | 1°" branche de Maxwell | 2" branche de Maxwell | Hystérésis
C; =043MPa | E; =0.807 MPa E; =3.953 MPa n, = 0.008
C> =0.071 MPa | 11 = 94.90 MPa.s~! M2 = 19.56 MPa.s~! up = 0.009 MPa
C; =0.301 - - Qo = 0.008 MPa

TAB. 3.1 — Parametres matériau identifiés avec la premiere méthode.

" Expérimental ——
s Identification —— |
0.5 - T
£ 0
=
2 05 T
[~
1k _
-1.5 F .
_2 | | | | | | | |
0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 1.3 1.4 1.5
Elongation [-]

F1G. 3.1 — Comparaison entre les courbes expérimentales et 1’identification pour les essais de

traction et compression.

Les figures[3.6]et[3.7|représentent les effets des contributions hyperélastique, visqueuse et hysté-
rétique dans le cas de la traction et la compression. Cette premiere identification donne des résultats
satisfaisants. Il reste que la méthode est assez difficilement
conduit a ce résultat mais aucun sens physique n’est donné. Elle ne permet pas de discriminer la
partie visqueuse et hystérétique du modele. De plus, le résultat obtenu dépend fortement des para-

"ne

metres initiaux et ne conduit pas a une solution unique.
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FIG. 3.2 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification de la courbe
de relaxation en traction pour un temps de relaxation de 200 s.
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FIG. 3.3 — Zoom de la figure 3.2 pour I’essai de relaxation en traction.
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FIG. 3.4 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification de la courbe
de relaxation en compression pour un temps de relaxation de 100 s.
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FIG. 3.5 — Zoom de la figure[3.4] pour I’essai de relaxation en compression.
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FIG. 3.6 — Les différentes contributions du modele identifié pour 1’essai de compression de la

figure [3.1]
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FIG. 3.7 - Les différentes contributions du modele identifié pour I’essai de traction de la figure[3.1]
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3.2 Seconde méthode d’identification

L’ objectif de cette seconde méthode d’identification est de nous permettre de prendre en compte
de maniere plus précise les différentes contributions a I’aide des essais de chargement interrompu
par des relaxations et les essais de relaxation. Cette identification est effectuée en deux étapes avec
une utilisation minimale de la procédure numérique inverse utilisant SiDoLo. La premiere étape
consiste a identifier les contributions hyperélastique et hystérétique grace aux essais de chargement
interrompu par des relaxations. On considere seulement les fins de période de relaxation qui cor-
respondent pratiquement a 1’état d’équilibre hystérétique, autrement dit indépendant de la vitesse.
Dans la seconde étape, les parametres visqueux sont déterminés a partir des courbes de relaxa-
tion en traction et en compression. Une identification analytique est utilisée pour obtenir les temps
caractéristiques des deux éléments de Maxwell.

Les contributions visqueuse G,, hyperélastique G, et hystérétique G, sont représentées sur la
figure pour I’essai de chargement en compression interrompu par des relaxations. Comme
mentionné précédemment dans le chapitre [2] 1’état d’équilibre 6., = G, + G), peut étre obtenu en
reliant toutes les valeurs des contraintes a la fin des périodes de relaxation pour chaque niveau de
déformation. Avec I’hypothese que la contrainte hystérétique est completement saturée a la fin des
périodes de relaxation, nous en déduisons que la contrainte hyperélastique est supposée se situer
au milieu de la charge et de la décharge.

Ao
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Fi1G. 3.8 — Estimation des comportements visqueux, hyperélastique et hystérétique pour 1’essai de
chargement interrompu en compression.
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3.2.1 Détermination des contributions hyperélastique et hystérétique

Avec ces hypotheses de décomposition de contrainte, il est relativement aisé d’identifier les
parametres matériau pour les contributions hyperélastique et hystérétique. La base de données ex-
périmentales pour I’identification des contributions hyperélastique et hystérétique inclut les tests
présentés précédemment (figures [3.§] et [2.20)), avec seulement les points a la fin de chaque période
de relaxation en traction et compression. Une premiere identification manuelle est effectuée afin
d’obtenir un jeu de coefficients cohérent a partir des quelques points expérimentaux nécessaires
dans ce cas (figures [3.9] et [3.10). Une méthode d’identification inverse des parametres hyperélas-
tique et hystérétique est effectuée avec 1’outil SiDoLo. Seulement quelques itérations sont néces-
saires pour obtenir la solution finale.

Hyperélastique | Hystérétique
Ci=04MPa | n,=0.38

C, =0.09 MPa | y;, = 0.58 MPa
C3=0.21 Qo = 0.09 MPa

TAB. 3.2 — Parametres matériau identifiés pour I’hyperélasticité et I’hystérésis (K = 2700M Pa).

Les parametres matériau obtenus sont présentés dans le tableau [3.2] Les figures [3.9] et [3.10]
montrent la comparaison entre la réponse expérimentale équilibrée et la modélisation. Contraire-
ment a la méthode précédente, les parametres matériau identifi€és montrent que la contribution hys-
térétique est non négligeable. Mais la principale contribution pour le comportement en contrainte-
élongation reste contrdlée par la partie hyperélastique.

1.2

1r Expérimental  *
Identification

0.6 [

PK1 [MPa]

02

0 ! ! ! ! ! ! ! ! !
0.95 1 1.05 1.1 115 12 125 13 135 14 145 15
Elongation [-]

F1G. 3.9 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification en traction
pour les contributions hyperélastique et hystérétique.

Il est également important de noter que le comportement en traction et en compression est tres
différent et non-symétrique. Pour une élongation donnée, le niveau de contrainte enregistré en
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FI1G. 3.10 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de 1’identification en com-
pression pour les contributions hyperélastique et hystérétique.

compression est plus élevé que celui obtenu en traction. Le cycle d’hystérésis n’est pas similaire
entre les deux types de sollicitation. Ces résultats mettent en évidence la forte influence du type
de chargement mécanique. De ce fait les données du tableau 3.2 sont un compromis entre les deux
comportements. Si nous considérons seulement 1’essai en compression, les parametres matériau
sont présentés dans le tableau L’analyse des parametres matériau identifi€és montre que seul
le parametre C3 differe puisqu’en compression nous n’avons pas de raidissement de la part du
matériau.

La fonction cofit obtenue pour I’essai de compression lors de I’identification des parametres avec
les essais en traction et en compression simultanément est f = 0.0534. Par contre, pour 1’identi-
fication des parametres avec seulement 1’essai en compression la fonction vaut f = 0.0219. La
fonction cofit correspond a 1’écart présent entre la courbe expérimentale et la réponse numérique.
La comparaison de la fonction cofit pour ces deux jeux de parametres montre que les courbes ajus-
tées s’adaptent tres bien aux courbes expérimentales, avec une meilleure optimisation pour 1’essai
en compression seul.

Hyperélasticité | Hystérésis
Ci=04MPa |n,=0.32
C, =0.08 MPa | u, = 0.55 MPa
C3 =0.09 Q() = 0.1 MPa

TAB. 3.3 — Parametres matériau identifiés pour les contributions hyperélastique et hystérétique
pour I’essai en compression seulement (K=2700 MPa).
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3.2.2 Détermination de la contribution visqueuse

Dans cette partie, nous allons identifier la partie visqueuse de la contrainte et nous remplacerons
G, par 6. Nous supposons que le comportement visqueux est représenté par un modele généralisé
de Maxwell. Dans un premier temps, nous faisons I’hypotheése que nous avons j éléments de Max-
well en parallele. Nous souhaitons mettre en place une méthodologie permettant de déterminer
le nombre d’éléments de Maxwell nécessaires pour décrire nos essais de relaxation. Nous mon-
trerons ensuite que deux branches visqueuses suffisent pour représenter les temps de relaxation
appliqués sur les essais de relaxation considérés. Nous utiliserons, dans cette deuxieme méthode,
des coefficients de Poisson égaux a vi = v, = 0.45.

La procédure d’identification de cette partie visqueuse est completement analytique. Cette pro-
cédure consiste a déterminer les temps caractéristiques d’une courbe de relaxation sans prendre en
compte le chargement comme décrit sur la figure [3.11]
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F1G. 3.11 — a) Essai de relaxation en traction en contrainte-élongation et contrainte-temps b) Dé-
termination des temps de relaxation caractéristiques T; pour la courbe contrainte-temps décalée.
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Considérons, dans un premier temps, une seule branche de Maxwell. Conformément a 1’équation

[2.25] nous avons :
do o
—=FE|D—— 3.3
" ( m) )

ou le taux de déformation D, considérant la longueur initiale [y et finale / de 1’échantillon, est
approché par la relation suivante dans laquelle on utilise une vitesse de déformation d’ Almansi :

11 /P-1

Durant la phase de relaxation, 1’intégration de 1’équation donne alors :

—(t—1)

> — (3.5)
T1

o(t) = Gp1 exp <

ou I’on note Oy, la contrainte maximale atteinte a la fin de la phase de chargement, au temps 7.

A T’aide de I’équation (3.5} en supposant que Go; = 1 et T = % = 1, il apparait, pour un temps
1

supérieur a 4t que la contrainte ne vaut seulement qu’environ :

o(t) = exp(—4) ~0.02 (3.6)

Nous montrons par ce résultat que seulement 2% de la premiere branche de Maxwell a encore
une influence sur le comportement en relaxation. Nous supposerons donc, dans la suite, qu’entre
chaque temps caractéristique, nous avons le temps 7; > 41; pour décrire les essais de relaxation
en traction et compression. La figure 3.11]b représente uniquement la phase de relaxation de
la contrainte en fonction du temps a partir du temps #y, début de la phase de relaxation. Sur cette
figure, la valeur 0., est déduite de la contrainte pour n’afficher que la contrainte visqueuse. Graphi-
quement, en utilisant I’hypothese ¢; > 47, il est possible de déterminer les temps caractéristiques
T; et les contraintes G(; correspondants a ces temps caractéristiques.

Connaissant ces temps caractéristiques Tj, il est nécessaire maintenant de trouver les valeurs E;
et v; de chaque branche visqueuse. Nous nous plagons maintenant dans I’étape de chargement de
I’essai de relaxation (ou la vitesse de déformation est non-nulle), I’intégration de I’équation [3.3]
donne, dans ce cas :

G(l‘) =ETD (1 —exp (—L)> VO<r<i (3.7)

T
D’apres I’équation (2.27)), pour j branches de Maxwell, cette expression peut s’étendre a :
& t
o(t)=D Eit;(1— —— 3.8
(t) ]; Jt ( €Xp ( ’Cj)> (3.8)

Ce qui nous permet de déduire la raideur E; ainsi que la viscosité 1 ; pour chaque branche j de
Maxwell a I’aide des équations :

c;(to)

o en(5)
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La valeur de 6(f) correspond a la contrainte pour chaque branche de Maxwell durant la phase
de chargement.

Nous appliquons cette démarche sur le cas de I’essai de relaxation de la figure [3.11] Nous sup-
posons que deux branches de Maxwell sont suffisantes pour représenter la relaxation sur les temps
étudiés. En respectant I’hypothese #; > 471y, les temps de relaxation sont mesurés graphiquement
et donnent :

— Premiére branche de Maxwell : 1) = 10.25s et 69; = 0.191 MPa.
— Seconde branche de Maxwell : 11 = 50s, T2 = 176.92s5 et 6p = 0.114 MPa.

D’apres I’équation (2.27)), en supposant que seule la seconde branche de Maxwell est utilisée,
pour le temps ¢ > t1, nous avons :

o(t) = Gopexp (@) V> 1 (3.10)
2

Dans ce cas, durant la phase de chargement :

t
oa(ty) = Gozexp<é) = 0.152MPa

61(1‘0) = 601—62(1‘()) = 3.9%1072MPa

Pour cet essai de relaxation en traction, le temps de chargement vaut fy = 298.7s conduisant a
une vitesse de déformation d’Euler-Almansi de : D =9.3.107%s~ !,

Finalement, nous obtenons les parametres matériau a I’aide de 1’équation[3.9] qui sont répertoriés
dans le tableau 3.4

Jusqu’a présent nous avons traité un exemple pour un essai de relaxation en traction afin de
montrer le déroulement de la méthode d’identification des parametres matériau visqueux. Main-
tenant, pour obtenir un seul jeu de parametres matériau, valide simultanément en traction et en
compression, nous utilisons une moyenne des temps de relaxation en traction et en compression :

= _ Ttens +chomp
VST

ouTj,,  ctT;. » sont les temps de relaxation en traction et compression.

(3.11)

R . . - . - .

Dans 1’équation (3.9), au lieu de prendre T}, nous utilisons T}, soit m; = 7;.E;. Les parametres
visqueux ainsi obtenus sont récapitulés dans le tableau[3.5] Les comparaisons entre la modélisation
et les étapes de relaxation en traction et en compression sont présentées respectivement sur les

figures [3.12]et [3.13]

1¢¢ branche de Maxwell | 2"¢ branche de Maxwell
E; =4.09 MPa E, =1.139 MPa
N1 =41.96 MPa.s™! N2 =201. MPa.s~!

TAB. 3.4 — Parametres visqueux déterminés analytiquement a 1’aide des temps de relaxation en
traction.

Les parametres visqueux obtenus uniquement pour I’essai de relaxation en compression sont
récapitulés dans le tableau [3.6] La comparaison avec les parametres du tableau [3.5] montre que
seulement le premier module d’ Young E| et la seconde viscosité 1 sont différents.
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1¢" branche de Maxwell

2"d branche de Maxwell

E; =2.6 MPa
N1 = 33.4 MPa.s™!

E>» =0.93 MPa
M2 = 169.15 MPa.s~!

TAB. 3.5 — Parametres visqueux déterminés analytiquement a I’aide du calcul de 1a moyenne des
temps de relaxation en traction et en compression.

1¢7¢ branche de Maxwell

2"d pranche de Maxwell

E; = 1.55 MPa
N1 = 23.85 MPa.s~!

E, = 0.75 MPa
M2 = 139. MPa.s™!

TAB. 3.6 — Parametres visqueux déterminés analytiquement pour deux branches de Maxwell pour
I’essai de relaxation en compression seulement.

3.2.3 Comportement global des essais de chargement interrompu par des
relaxations

Finalement, I’utilisation des parametres hyperélastique et hystérétique du tableau [3.2] et des pa-
rametres visqueux du tableau [3.5|nous permet une comparaison entre les essais expérimentaux et
la modélisation pour les essais de chargement en traction et compression interrompu par des re-
laxations. Les résultats sont présentés sur les figures a Une bonne description de ces
essais est obtenue avec cette méthode d’identification. I’identification nous a permis de mettre en
évidence I’influence de chacune des contributions du modele de comportement HVH. Elle permet
de mieux prendre en compte les différents phénomenes physiques observés sur les essais de char-
gement interrompu par des relaxations tout en discernant chaque contribution clairement. Méme
avec cette méthode il apparait que la contribution hystérétique reste relativement faible. A tempéra-
ture ambiante, seule la partie hyperélastique et la viscosité restent dominantes sur le comportement
mécanique global.
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FI1G. 3.12 — Courbe de relaxation en traction identifiée analytiquement sur la courbe pour une
translation verticale de la contrainte non visqueuse.
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F1G. 3.13 — Courbe de relaxation en compression identifiée analytiquement sur la courbe pour une
translation verticale de la contrainte non visqueuse.
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F1G. 3.14 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la réponse de I’identification pour I’essai
de chargement interrompu en traction en contrainte-élongation.
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FIG. 3.15 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la réponse de I’identification pour I’essai
de chargement interrompu en traction en contrainte-temps.
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FIG. 3.16 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la réponse de I’identification pour I’essai
de chargement interrompu en compression en contrainte-élongation.
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FIG. 3.17 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la réponse de I’identification pour I’essai
de chargement interrompu en compression en contrainte-temps.
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3.3 Validation

Afin de vérifier la validité du modele HVH, les parametres matériaux obtenus précédemment,
grace aux différentes méthodes d’identification, ont été testés sur des cas de chargement n’ayant
pas servi pour I’identification des coefficients. La prédiction de ce modele a aussi été confrontée
aux résultats expérimentaux obtenus sur un joint industriel sous sollicitation mécanique de service.

3.3.1 Tests homogenes

Dans un premier temps, les premiers cycles de charge-décharge en traction et en compression

(figures [3.18] et [3.19) ont été simulés en comparant les résultats des deux méthodes d’identifica-
tion. De plus, les essais en traction et en compression ont aussi été simulés pour trois cycles de
chargement (figures [3.20] et [3.21)) ainsi que les courbes de chargement successifs en traction et
compression (figures et[3.23)). Sur les courbes[3.20]a[3.23] seuls les résultats avec I’identifica-
tion avec la deuxieme méthode sont présentés.
Le tableau [3.7] récapitule les valeurs de la fonction cofit obtenues avec les différentes méthodes
d’identification. Une distinction est faite pour la seconde méthode puisque dans un premier temps
les identifications ont été réalisées a 1’aide des courbes en traction et en compression simultané-
ment (trac-comp) puis chaque essai séparément (trac et comp).

1.4
1.2 b
1 - -
r;& 08 I~ —
S
= 06 h
M
&~ 04 Expérimental .
Identification premiere méthode
02+ Identification seconde méthode i
’ Identification seconde méthode traction seul
0 BT
_02 | | | | |

1.1 1.2 1.3 1.4 1.5
Elongation [-]

F1G. 3.18 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation a I’aide des deux méthodes
d’identification pour 1’essai de traction cyclique.

Pour les courbes représentant une seule boucle de charge-décharge, nous pouvons constater que
nous avons une relativement bonne corrélation entre la courbe expérimentale et les réponses nu-
mériques quelle que soit la méthode d’identification. Toutefois de meilleurs résultats sont obtenus
pour I’essai en traction par rapport a celui en compression avec la seconde méthode d’identifica-
tion. Les valeurs de la fonction cofit sur le tableau |3.”/| permettent de quantifier les écarts observés
sur les courbes et ainsi de valider la différence qui est apparu sur I’essai de compression entre les
deux méthodes d’identification. L’identification indépendante de la traction et de la compression
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F1G. 3.19 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation a I’aide des deux méthodes
d’identification pour I’essai de compression cyclique.

avec la deuxieme méthode permet d’améliorer la représentation des essais simulés comme nous
pouvons le constater sur les courbes, mais aussi a 1’aide de la fonction cofit.

Fonction cotit
1¢¢ méthode | 2"¢ méthode trac-comp | 2"¢ méthode trac | 2"¢ méthode comp

trac 1 cycle 0.229 0.209 0.181 —

trac 3 cycles 0.1180 0.268 0.166 —

trac successif 0.261 0.412 0.171 —
comp 1 cycle 0.202 2.064 — 0.608
comp 3 cycles 0.292 2.04 * 0.606
comp successif 0.359 2.08 * 0.487

TAB. 3.7 — Valeurs de la fonction coiit en fonction de la méthode d’identification et des essais
utilisés.

Sur les figures [3.20]et[3.21] les essais de chargement avec trois cycles ont été tracés uniquement
avec la réponse de la seconde méthode d’identification par soucis de lisibilité. La fonction colt
pour ces essais nous permet de réaliser que nous obtenons des résultats tres proches des courbes
expérimentales quelque soit la méthode d’identification. Le modele est tout a fait capable de repré-
senter des essais cycliques grace a la présence de 1’hystérésis au sein du modele. Nous observons
bien la reproduction de I’effet Mullins du matériau pour la courbe numérique quelque soit le sens
de sollicitation, alors que nous n’avons pas introduit de traitement particulier concernant cet ef-
fet. A priori ceci vient du fait de I’utilisation de 1’hystérésis qui par construction prend en compte
comme variable particuliere le chargement maximum atteint au cour d’une boucle. Ce charge-
ment maximum semble étre (en tout cas au niveau phénoménologique) 1’élément clef gérant 1’effet
Mullins.
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FI1G. 3.20 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation a 1’aide de la seconde
méthode pour I’essai de traction sur 3 cycles.
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FI1G. 3.21 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation a 1’aide de la seconde
méthode pour I’essai de compression sur 3 cycles.
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F1G. 3.22 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation pour I’essai de tractions
successives.
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F1G. 3.23 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation pour I’essai de compres-
sions successives.

Les résultats numériques obtenus pour les courbes de chargements successifs en traction et com-
pression (figures [3.22] et [3.23) montrent un comportement trés proche des essais expérimentaux
surtout pour la courbe en traction (figure [3.22).
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3.3.2 Essais de relaxation sur un joint
Essai expérimental

Pour vérifier la pertinence du modele HVH utilisé, nous avons souhaité simuler le comportement
d’un joint placé dans une gorge. Ce joint a pour role d’assurer 1’étanchéité d’un systeme de filtre
a huile. Un dispositif expérimental a donc été congu (figure [3.24)) pour reproduire les sollicitations
d’un joint dans une gorge.

joint Support

gorge

FIG. 3.24 — Dispositif expérimental d’un joint dans une gorge reproduisant un systeme de filtre a
huile.

Ce dispositif est placé au sein d’une machine de traction. Nous venons mettre en place le joint
dans la gorge (aucun jeu n’est présent entre la gorge et le joint). Le plateau de compression sert de
piston pour comprimer le joint durant notre essai expérimental. Ces essais ont été répétés a trois
reprises pour vérifier la reproductibilité des résultats.

I

i piston

I

i i/amount of squeeze (-1.32) L geal

| .
! oo <
| groove 2;

; bottom groove

I

I

i

@373

FIG. 3.25 — Schéma de la géométrie du joint dans la gorge.

Sur le schéma représenté sur la figure [3.25] nous pouvons voir une coupe transversale du dispo-
sitif ol sont récapitulées toutes les dimensions du joint ainsi que celles de la gorge. Pour cet essai
nous imposons un niveau de déformation de 30% correspondant a un déplacement de 1.32mm sui-
vit d’une relaxation pendant 900s. La figure [3.26] montre les résultats expérimentaux obtenus en
terme de la contrainte PK1 en fonction du temps.
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F1G. 3.26 — Evolution expérimentale du joint en relaxation pour la contrainte en fonction du temps.

Modélisation

’étude numérique consiste a modéliser 1’essai de relaxation effectué sur un joint a 1’aide du
dispositif représenté schématiquement sur la figure (3.2

Des simulations numériques ont été effectuées avec le logiciel d’élément finis ABAQUS relié
au code de calcul de laboratoire HEREZH++ [Rio et al., 2008|]. Le code HEREZH++ calcule le
comportement mécanique des matériaux et une interface effectue une procédure de communication
entre ABAQUS et HEREZH++ a I’aide de la procédure d”UMAT dédiée a I’implantation de loi de
comportement utilisateur dans abaqus.

Seule une section de un degré est modélisée avec 48 éléments hexaédriques de type C3DS8, sur
laquelle sont appliquées des conditions d’axi-symétrie (figure[3.27). Le piston (surface supérieure)
et la gorge sont représentés comme des corps rigides. Le frottement entre les surfaces et le joint
est négligé étant donné que les plateaux en contact avec le joint sont lubrifiés lors des essais expé-
rimentaux.

Les courbes de contrainte en fonction du temps sont reportées sur la figure [3.28] Des simulations
numériques sont effectuées avec deux types de parametres matériaux : d’abord avec les parametres
matériau identifiés en traction et en compression simultanément (tableaux [3.2]et[3.5) puis avec les
parameétres matériau obtenus avec seulement les essais en compression (tableaux [3.3]et[3.6).

La réponse numérique avec les parametres matériau obtenus en traction et compression si-
multanément offre une évolution assez proche de la courbe expérimentale, malgré tout avec une
contrainte maximale surestimée. Par contre, la réponse numérique avec les parametres matériau
obtenus en compression seulement caractérise de maniere treés satisfaisante le comportement du
joint. Ces résultats prouvent que la sollicitation en compression prédomine pour cette piece en
service.
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FIG. 3.27 — Représentation du maillage déformé a la fin de la relaxation du joint.
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F1G. 3.28 — Comparaison entre 1’expérimental et le numérique pour le joint en relaxation dans la
gorge.
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3.4 Conclusion

En conclusion, nous avons testé deux méthodes pour identifier les parametres matériau du mo-
dele HVH. L'une est basée sur une démarche classique voulant identifier tous les parametres en
une seule fois. L’autre a pour objectif de mieux prendre en compte les différentes contributions.
L’identification des parametres visqueux est obtenue avec les essais de relaxation. L’hyperélasticité
et ’hystérésis (1’état d’équilibre) sont caractérisées a 1’aide des essais de chargement interrompu
par des relaxations.

Nous avons pu constater a travers les différentes simulations que la premiere et la seconde mé-
thode d’identification reproduisent de facon correcte le comportement du matériau. Nous avons fait
le choix de conserver la seconde méthode d’identification car elle nous permet de mieux contrdler
les différents phénomenes physiques rencontrés lors des essais expérimentaux.

L’identification montre un comportement différent en traction et compression ce qui est classique
pour les élastomeres et correspond ainsi a une dépendance au confinement. Une premiere solution
simple adoptée ici a été de moyenner les deux comportements. La réponse est globalement correcte
mais évidemment moins précise que chaque comportement individuel. Une meilleure solution est
de prendre en compte un comportement dépendant du confinement, c’est-a-dire d’une maniere
pratique a la pression. Ceci peut-€tre réalisé simplement par une loi des mélanges entre les deux
comportements précédemment identifiés. Un premier travail est en cours dans ce sens mais il n’est
pas encore finalisé.

Avec les parametres matériau de la seconde identification, nous avons validé nos résultats sur
un joint sous sollicitation de relaxation en compression. A travers les divers résultats obtenus pour
la validation du modele, nous pouvons conclure que nous reproduisons de maniere assez fidele le
comportement du matériau a température ambiante.
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Chapitre 4

Influence de la température sur le
comportement mécanique du matériau

Jusqu’ici nous avons analysé le comportement de notre matériau uniquement a température am-
biante. L’objectif de ce chapitre est d’observer I'influence de la température sur les propriétés
mécaniques de I’élastomere a 1’aide d’essais similaires a ceux effectués a température ambiante.

L’évolution du comportement des polymeres dépend classiquement de la température. Comme
nous 1’avons déja vu (paragraphe[1.1.2), au-dessus de la température de transition vitreuse, 1’élas-
tomere affiche un comportement élastique réversible. Par contre au dessous de cette température le
matériau devient rigide et fragile en raison des mouvements limités des chaines, entrainant de ce
fait une augmentation du module d’Young en traction (figure 4.1).

TEMPERATURES
CROISSANTES

comportement fragile (T < Tg)

Contrainte nominale
{on = FlAg)
)

_ (b) Elastomere
/(Faiblement réticuié)
Ve=no7isT)

@

&

LB (Tp<T<Ty)

plasticité
—

élasticité reversible
caoutchoutique (T >Tg)

[ = fel ! ] __, Déformation nominale
10 % 20% ! 780 % 800 % e%

FIG. 4.1 — Schéma de 1’évolution des courbes de charge-déplacement en traction d’un élastomere
en fonction de la température [Combette and Ernoult, 2006].

Nous allons montrer au travers de plusieurs essais expérimentaux réalisés a différentes tempéra-
tures que notre matériau possede un tel comportement. Pour effectuer ces essais, nous avons utilisé
la machine de traction INSTRON 4505 (utilisée pour les essais a température ambiante), équipée
d’une enceinte thermique régulée. Les basses températures ont €té atteintes a 1’aide d’azote liquide.
Dans le but de vérifier ’homogénéité de la distribution de la température, un échantillon témoin a
été équipé d’un thermocouple en son centre pour controdler la température. Les essais ont été réa-
lisés apres une mise en température préalable de I’enceinte thermique et des échantillons pendant
1h30. Pour tous les essais de compression, un lubrifiant est appliqué sur les plateaux de compres-
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sion pour éviter 1’effet tonneau. Les mesures des déformations pour les essais de traction ont été
réalisées a ’aide d’une caméra vidéo placée en dehors de 1’enceinte thermique.

4.1 Essais cycliques de charge/décharge en traction et en com-
pression

Pour ce type d’essais, trois cycles de charge-décharge en traction et en compression ont été
réalisés a des températures allant de —30°C a 100°C. La vitesse de déformation appliquée est de
3.3x 10257 !. Les taux de déformation imposés sont les mémes que ceux présentés pour les essais
a température ambiante (section [2.3.2)).

4.1.1 Comportement a des températures supérieures a la température am-
biante

Dans la gamme de température étudiée, nous pouvons observer sur la figure 4.2 que les hautes
températures ont peu d’influence sur le comportement mécanique du matériau. Le comportement
global du matériau varie faiblement par rapport a celui enregistré a température ambiante et ce
méme aux températures d’essai relativement élevées. Toutefois nous pouvons noter une légere
diminution de la contrainte ainsi qu’une réduction des boucles hystérétiques visible plus nettement
a 100°C.

1.5
1 - -
0.5+ i
=
E 0
2 05 .
[a®
1t 23°C ——
40°C
15k 80°C i
100°C ——
_2 | | | | | | | |

06 07 08 09 1 1.1 12 13 14 15
Elongation [-]

FIG. 4.2 — Essais de charge/décharge en traction et en compression pour des températures com-
prises entre 23°C et 100°C.
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4.1.2 Comportement a des températures inférieures a la température am-

biante

Les essais a basse température sont présentés sur les figures [4.3] et 4.4} 11 faut noter que les
résultats d’essais étaient difficilement reproductibles aux températures de —15°C et —20°C. A ces
températures, nous nous situons dans la plage de la transition vitreuse induisant le changement
d’état du matériau d’ou une certaine instabilité de celui-ci lors des essais mécaniques. Au cours
des essais réalisés a —30°C et a —35°C les éprouvettes de traction ont cassé pour des déformations
de 50% et de 40% respectivement ce qui n’a pas permis de réaliser les chargements cycliques
envisagés. Cela pourrait faire 1’object d’une étude sur I’endommagement [Fond, 2001] (critere de
cavitation, rupture et autre) pour ce matériau mais en fonction de la température.

4
3_
2

|
06 07 08 09 1 1.1 1.2 13 14 1.5
Elongation [-]

FIG. 4.3 — Essais de charge/décharge en traction et en compression pour des températures com-
prises entre 23°C et —8°C (T>Ty).

Les courbes présentées sur les figures {.3] et 4.4 permettent de dégager certaines conclusions :

une non symétrie entre les essais de traction et de compression qui s’accentue avec la dimi-
nution de la température.

une évolution non-linéaire, plus fortement marquée avec la baisse de la température.

une déformation rémanente obtenue apres le déchargement qui n’est plus négligeable et qui
augmente fortement des —15°C.

un changement radical de comportement pour des températures inférieures a —15°C, montrant
a nouveau I'influence du passage en dessous de la T, : augmentation de la raideur et de la
contrainte maximale.

pour des températures inférieures a la température de transition vitreuse (T < —20°C), une
apparition d’un début de plateau qui pourrait s’apparenter aux phénomenes de plasticité ob-
servés pour les polymeres et les matériaux métalliques. Ce changement de comportement,
observé a des températures inférieures a la température de transition vitreuse, est di a la rigi-
dification des chaines du matériau.

Ce comportement, en fonction de la température, a été aussi observé, par [Gorce et al., 1993]], sur
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FIG. 4.4 — Essais de charge/décharge en traction et en compression pour des températures com-
prises entre —15°C et —35°C (T<Ty).

un polyéther polyuréthane (ayant une température de transition vitreuse de —68°C) pour des essais
de traction a différentes températures allant de -115 a 25°C et de 25 a 105°C comme I’indiquent,
respectivement, les figures 4.5|a et[4.5]b. Ces essais ont montré que le module du matériau a I’état
caoutchoutique est proche de 1MPa et il augmente jusqu’a 100MPa a 1’état vitreux. De plus, la
limite élastique apparait pour des déformations plus faibles lorsque la température diminue.

a F
ol =af b
r i 25°¢
-1155¢
PTMO 2000 - MDI -29.6 -
| ssoc 2000-MDI -29.6-BD :
o 158 450
E )
g
— - o,
? [175°C .550¢ z
E = Lnl‘u.ﬂ
w w
a v &
@ =
w o
P 1 5.0 |-
500 1000 b 500 1000
%, STRAIN *, STRAIN

F1G. 4.5 — Courbes contrainte-déformation en traction d’un polyéther polyuréthane en fonction de
la température allant de a) -115 a 25°C et de b) 25 a 105°C [Gorce et al., 1993].

Beatty et Davies [Beatty and Davies, 1950] ont aussi étudié 1’évolution du module élastique pour
différents élastomeres en fonction de la température. Les résultats sont présentés sur la figure
en terme de module en fonction de la température. On peut constater une augmentation importante
de ce module pour de tres faibles températures, en particulier lorsque 1’on passe en dessous de la
température de transition vitreuse.
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F1G. 4.6 — Evolution du module en fonction de la température pour différents élastomeres
[Beatty and Davies, 1950].

Ce comportement a été également constaté pour les thermoplastiques en dessous de la tempéra-
ture de transition vitreuse [Richeton et al., 2006, |/Arruda et al., 1995, [Bergstrom and Boyce, 1998]|
qui se situe vers les hautes températures.
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FI1G. 4.7 — Evolution de la contrainte en fonction de la déformation pour un polymere thermo-
plastique (PMMA) sur une plage de température allant de —40°C a 180°C pour une vitesse de
déformation de 0.01s~!. [Richeton et al., 2006]]

A travers nos essais mécaniques, dans la gamme de température étudiée, nous pouvons constater
que le changement d’état présent pour les polymeres a bien été mis en évidence sur 1’élastomere
étudié. Nous retrouvons le comportement classique d’un élastomere en fonction de la température.
L’élastomere fluoré passe d’un comportement viscoélastique classique a 1’état caoutchoutique au
dessus de la Ty, a un comportement €quivalent a un polymere visqueux et relativement plus dur
a I’état vitreux, en dessous de la T,. En dessous de la température de transition vitreuse, le com-
portement de 1’élastomere étudié est donc similaire a celui des thermoplastiques a température
ambiante, s’approchant d’un comportement élasto-viscoplastique, comme 1’illustre la figure

Pour analyser plus précisément I'influence de la température et surtout de la 7, sur le com-
portement global du matériau étudié, nous avons évalué certaines propriétés macroscopiques de
ce matériau en fonction de la température. Le tableau [4.1| présente différentes variables mesurées
sur les courbes de traction et de compression pour la premiere boucle. Les données récapitulées

101



concernent la contrainte maximale atteinte a la fin du premier chargement, I’élongation rémanente
obtenue a la fin du premier déchargement et 1’aire de la boucle de la premiere charge.

Temp [°C] Traction Compression
Omax|[MPa] | Aire Mem | Omax[MPa] | Aire €rem

100 1.2012 0.5846 | 1.0382 | —1.4488 | 0.3252 | 0.9892
80 1.2026 0.6393 | 1.0379 | —1.4559 | 0.3415 | 0.9836
40 1.1712 0.6142 | 1.049 —1.6473 | 0.4091 | 0.972
23 1.3625 0.7016 | 1.0437 | —1.7597 | 0.4165 | 0.9613
0 2.175 1.1458 | 1.08 —2.0338 | 0.4423 | 0.9407
-8 3.7062 1.531 | 1.1961 | —3.4254 | 0.6192 | 0.8995
-15 11.975 2.8648 | 1.4422 | —16.5257 | 2.8648 | 0.7667
-20 24.9625 11.105 | 1.4658 | —35.1456 | 7.459 | 0.7307
-25 30.5 14.064 | 1.458 | —31.8711 | 7.2706 | 0.7225
-30 —39.2624 | 8.7836 | 0.7235

TAB. 4.1 — Evolution de la contrainte maximale G,,,, de 1’aire pour la premiere boucle et de I’élon-
gation rémanente A,.,, en fonction de la température pour les essais de compression et traction.

L’évolution de la contrainte maximale est tracée sur la figure en fonction de la température
pour les essais de traction et compression dans une échelle semi-logarithmique. Les deux courbes
sont relativement proches I’une de I’autre sur toute la plage de température analysée. Elles at-
teignent leurs valeurs maximales a —30°C et chutent brutalement en fonction de la température
pour tendre vers une asymptote horizontale au dela de 0°C. A partir d’une température proche de
la transition vitreuse de —15°C, nous notons une forte modification des propriétés mécaniques diie
au changement d’état du matériau.
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FIG. 4.8 — Evolution de la contrainte maximale absolue atteinte en fin de chargement, Gy, pour
la traction et la compression en fonction de la température.
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4.1.3 Estimation de ’auto-échauffement sous sollicitation

Nous avons souhaité estimer I’importance de 1’auto-échauffement dans le matériau sous sollici-
tation mécanique pour connaitre 1I’influence de ce parametre sur le comportement du matériau et,
le cas échéant, tenter de le prendre en compte dans le modele de comportement.

Pour évaluer I’auto-échauffement du matériau au cours des essais décrits précédemment, nous
nous plagons dans le cas le plus défavorable. C’est a dire que nous considérons un cas adiaba-
tique sans aucun échange de chaleur avec I’air et ou la sollicitation mécanique est completement
transformée en chaleur.

Pour le cas d’un échauffement adiabatique, 1I’équation de la chaleur permet de trouver I’évolution
de la température d’un milieu sujet a dissipation mécanique. A partir de I’équation de conservation
de I’énergie [Lemaitre and Chaboche, 2001], cette équation de la chaleur est donnée par :

Jo . aAk .

— &4+ —V] 4.1

37 T ] (4.1)
ou T est la température, C,, la capacit€ thermique massique, p la masse volumique, G est le

tenseur des contraintes, €¢ est le tenseur des déformations thermoélastiques (comprenant éventuel-

lement la dilatation thermique) et €” est le tenseur des déformations plastiques pour les matériaux

métalliques et plus généralement non élastique.

pCyT =0 :eP +AVi+r+ kAT +T|

Dans cette équation, on montre également que :

— Pour une évolution adiabatique, on a : kAT = 0 ou k représente la conductivité thermique.
— S’il n’y a pas de production interne de chaleur créée par des sources externes, alors r = 0.
Jdo

— S’il n’y a pas de couplage thermoméncanique alors : 57 : ge=0et 6%Vk =0.

Les variables internes AV, représentent I’énergie non récupérable stockée dans le matériau.
Pour les métaux, cette énergie est celle des champs de micro-contraintes résiduelles accompagnant
I’augmentation de la densité des dislocations. Elle ne représente que 5 a 10% de o : €P et est
souvent négligée. Dans notre cas, nous la négligerons aussi. Avec nos hypotheses, I’équation de
I’échauffement adiabatique devient alors :

c:€” =pC,T 4.2)

De ces différentes hypotheses, nous obtenons 1I’équation suivante par intégration pour un temps
allant de 0 au temps final 77 :

Iy
/ G edt = pC,AT 4.3)
0

ou AT est I’auto-échauffement au cours de la sollicitation allant de O au temps final 7.

La capacité thermique massique C, a été déterminée expérimentalement en fonction de la tem-
pérature au paragraphe [I.5.4] La masse volumique p du matériau a été mesurée a I’aide d’un
pycnometre a température ambiante (norme ISO 1183). La masse volumique a été obtenue pour
les échantillons de compression et de traction. Elle est de 1.978g/cm® +0.015, pour les plots de
compression et de 1.952g/cm? £0.026, pour les éprouvettes de traction, & température ambiante.
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L’évolution de cette masse volumique en fonction de la température nécessite un matériel spéci-
fique qui n’est pas a notre disposition. De ce fait, une estimation de cette variation a été déterminée
a I’aide de la méthode suivante. Si on considere 1’équation de la masse volumique, on peut écrire :

M M

Pelastomere = V = m (4~4)

avec M la masse, V le volume de 1’échantillon et AV = VAT la variation de ce volume, ou o
est le coefficient de dilatation présenté dans le paragraphe [[.5.3] On peut donc écrire :

M

Pelastomere = m 4.5)

Pour un volume Vo=1cm?, la masse du plot de compression est de M = 1.978g et de M = 1.952¢
pour I’éprouvette de traction. En considérant un coefficient de dilatation thermige dépendant de la
température (tableau dans la section les évolutions de la masse volumique calculée en
fonction de la température pour le plot et I’éprouvette de traction H2 sont données dans le tableau
4.2)

Température [°C] | masse volumique plot [g/cm’] | masse volumique H2 [g/cm’]
-50 1.987 1.961
0 1.985 1.958
50 1.969 1.943
100 1.953 1.927

TAB. 4.2 — Evolution de la masse volumique en fonction de la température

On peut constater que les valeurs se situent dans I’intervalle de tolérance de la mesure ce qui
suggere que la masse volumique n’évolue pas ou peu en fonction de la température. De ce fait,
les valeurs de la masse volumique déterminée a température ambiante seront conservées pour le
calcul de I’auto-échauffement.

L’ auto-échauffement est déterminé a 1’aide de 1’équation 4.3] pour la premiere boucle de char-
gement a partir de la formule suivante :

AT — /tfcs'sdt (4.6)
“ch e .

ou 77 correspond au temps a la fin du chargement. Les aires de chaque boucle de traction et de
t

. ., ! . . .
compression données par / G : &dt en fonction de la température sont issues du tableau Les
0
variations de température théoriques AT en fonction des températures testées sont données dans le
tableau [4.3] ainsi que les mesures de variation de température effectuées expérimentalement A7),
a certaines températures.

Au cours des essais de compression cyclique, les plots de compression ont été équipés de ther-
mocouple en leur centre afin d’obtenir une estimation de 1’évolution de la température au cours
d’une sollicitation mécanique. La figure .9 présente 1’évolution de la température pour un essai
a température ambiante et la figure pour un essai a —30°C. A température ambiante, nous
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Température (°C) | Traction | Compression
AT AT | AT,
100 0.2325 | 0.127
80 0.26 0.16
40 0.163 0.17
23 0.309 0.18 0
0 0.526 0.2
-8 0.718 0.28
-15 1.37 1.35
-20 5.58 3.7
-25 7.85 4 5
-30 5.11 7

TAB. 4.3 — Evolution de 1’auto-échauffement AT en fonction des températures de sollicitation en

traction et compression.

n’observons pas d’évolution significative de la température au sein du matériau. Nous constatons,
par contre, une évolution de la température non négligeable pour I’essai a —30°C en compression.

0 T — 26
Contrainte
Température
210 F 125
_20F 124 3
m e
& L
2 30t 123 2
N k=S
- 40 F 122 g
F
250 + 721
_60 | | | | | 20
0 100 200 300 400 500 600
Temps [s]

FIG. 4.9 — Evolution de la température au sein du plot durant un essai de compression A température

ambiante.

Les résultats obtenus dans le tableau 4.3 montrent bien que le matériau change de comportement
une fois la 7, passé€e puisqu’il se rigidifie. De ce fait, il est normal que nous ayons une augmentation
de I’auto-échauffement diie a la modification de la mobilité des chaines, c’est a dire aux frottements
entre les chaines, au sein du matériau. Pour les températures situées au dessus de la T, nous
n’avons qu’une faible évolution (restant inférieur a 1°C) que ce soit pour les essais en traction
ou en compression. Il est a noter que les variations de température théoriques et expérimentales
obtenues sont du méme ordre de grandeur.
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FIG. 4.10 — Evolution de la température au sein du plot durant un essai de compression 2 —30°C.

Les résultats obtenus suggerent donc que, pour déterminer les parametres matériau aux tres
basses températures, il nous faudrait tenir compte de 1’auto-échauffement du matériau. Pour notre
part, nous nous sommes fixés comme premier objectif d’identifier les parametres du modele pour
les températures au dessus de la température de transition vitreuse, c’est a dire comprise dans
le plateau caoutchoutique, nous permettant ainsi de négliger 1’auto-échauffement. Ce parametre
devra donc étre pris en compte dans nos travaux futurs si I’on souhaite identifier le comportement
mécanique en dessous de la T,.
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4.2 Influence de la température sur les essais de relaxation

Une série d’essais de relaxation en traction et en compression a été effectuée a différentes tem-
pératures allant de —15°C a 100°C. Les résultats obtenus sont présentés en terme de contrainte
en fonction du temps pour les figures [4.11] et [4.12] a hautes températures et les figures {.15] [4.16|
pour les basses températures. Afin de mieux mettre en évidence 1’influence de la température sur
I’évolution de la relaxation du matériau, nous avons aussi reporté ces mémes résultats en terme de
contrainte normalisée en fonction du temps sur les figures et et sur les figures et
4.18| pour, respectivement, les hautes et basses températures.

4.2.1 Comportement en relaxation a des températures supérieures a la tem-
pérature ambiante

Les essais de relaxation en traction et compression réalisés a hautes températures (de 23°C a

100°C) pour la contrainte (figures eti4.12)) et la contrainte normalisée (figure etd.14) en

fonction du temps sont présentés dans un premier lieu.

1.4
1.2 ]
‘l -
£
S 08
2 06 23°C ——
> 40°C
80°C ]
041 100°C ——
0.2 -
0‘ | | | | |
0 200 400 600 800 1000 1200

Temps [s]

FIG. 4.11 — Essais de relaxation en traction de la contrainte en fonction du temps pour des tempé-
ratures comprises entre 23°C et 100°C.

Nous pouvons constater que I’évolution de la contrainte maximale atteinte sur les figures
et avant la phase de relaxation diminue légerement avec I’augmentation de la température ce
qui correspond a un comportement similaire aux essais de chargement cyclique. Pour les essais
de relaxation en traction en température, nous constatons que la contrainte de relaxation tend vers
la contrainte de relaxation a 23°C. Par contre, quelque soit les hautes températures testées pour
les essais de relaxation en compression, les contraintes de relaxation deviennent plus importantes
que celle a température ambiante. De plus, pour 40°C et 100°C I’évolution de la contrainte en
relaxation tend vers une méme asymptote horizontale au bout de 900s.

En ce qui concerne les contraintes normalisées (figures 4.13] et 4.14), nous constatons une di-
minution de la contrainte de relaxation avec 1I’augmentation de la température aussi bien en trac-
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FIG. 4.12 — Essais de relaxation en compression de la contrainte en fonction du temps pour des
températures comprises entre 23°C et 100°C.

tion qu’en compression. Ce phénomene pourrait s’expliquer par des frottements internes entre les
chalnes moins importants et qui, de ce fait, entraineraient une diminution de la relaxation.
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FIG. 4.13 — Essais de relaxation en traction de la contrainte normalisée en fonction du temps pour
des températures comprises entre 23°C et 100°C.
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FIG. 4.14 — Essais de relaxation en compression de la contrainte normalisée en fonction du temps
pour des températures comprises entre 23°C et 100°C.
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4.2.2 Comportement en relaxation a des températures inférieures a la tem-
pérature ambiante

Les résultats en terme de contrainte en fonction du temps, a basse température allant de 23°C a
—15°C sont montrés sur les figures 4.15] et pour, respectivement, les essais de relaxation en
traction et en compression. A travers ces résultats, nous remarquons une treés nette augmentation de
la contrainte maximale atteinte avant la phase de relaxation, aussi bien en traction qu’en compres-
sion, avec la diminution de la température comme pour les essais cycliques a basse température.
Par contre, I’évolution de la contrainte en relaxation pour les essais en traction et en compression
montre une diminution de cette contrainte en fonction de la température. Cela peut aller jusqu’a
une contrainte inférieure a celle obtenue a température ambiante. Nous pouvons 1’observer sur
I’essai de relaxation en compression a 0°C, mais en appliquant des temps de relaxation plus long
nous serions 2 méme de 1’observer pour d’autre température.

14 - -
12
—= 10
A
= 38
X 6
4
2 =
0 | | | | |
0 200 400 600 800 1000 1200
Temps [s]

FIG. 4.15 — Essais de relaxation en traction de la contrainte en fonction du temps pour des tempé-
ratures comprises entre 23°C et —15°C.

L’évolution de la relaxation a basse température pour la contrainte normalisée en fonction du
temps est présentée sur les figures et B.18] pour les essais de relaxation en traction et en
compression. Lorsqu’on observe 1’évolution de ces courbes, nous avons une augmentation de la
relaxation avec la diminution de la température, pour les essais en traction et en compression. Cette
évolution pourrait s’expliquer par la rigidification du matériau pour les températures négatives.
Cela peut entrainer une augmentation des frottements entre les chaines, d’ou une relaxation plus
importante pour ces températures.
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FIG. 4.16 — Essais de relaxation en compression de la contrainte en fonction du temps pour des
températures comprises entre 23°C et —15°C.
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FIG. 4.17 — Essais de relaxation en traction de la contrainte normalisée en fonction du temps pour
des températures comprises entre 23°C et —15°C.
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FIG. 4.18 — Essais de relaxation en compression de la contrainte normalisée en fonction du temps
pour des températures comprises entre 23°C et —15°C.
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4.3 Influence de la température sur les essais de chargement
interrompu par des relaxations : analyse de I’hystérésis

Précédemment (section [2.6.1]), nous avons mis en évidence la présence de 1’hystérésis a 1’aide
des essais de chargement interrompu par des relaxations. Nous souhaitons maintenant observer
I’évolution de cette propriété en fonction de la température.

Une étude de 1’hystérésis en fonction de la température, du taux d’élongation et de I’énergie
de déformation a vitesse de déformation constante a été menée par [Gorce et al., 1993|] pour un
¢élastomere thermoplastique. Nous tenons a remarquer que 1’élastomere utilisé dans cette étude
est un thermodurcissable et les comportements obtenus pour notre matériau ne seront pas tout a
fait similaires. Dans cette étude, le pourcentage d’hystérésis a été déterminé a partir de 1’équation
suivante :

Egj.r—E
Yohysteresis = M *100% “4.7)
Egef

ou Ey.r est I’énergie pour déformer 1’échantillon lors du chargement et E,.; est I’énergie de
recouvrement de I’échantillon pour le déchargement. Ces deux énergies sont déterminées par 1’in-
tégration de la force en fonction du déplacement au cours de 1’essai. Dans cette étude, les auteurs
ont remarqué que I’hystérésis croit lorsque la température diminue et lorsque la déformation aug-
mente comme 1’indique clairement la figure 4.19] De plus, le pourcentage d’hystérésis tend vers
une asymptote différente pour chaque taux de déformation a hautes températures jusqu’a 25°C
environ et augmente brusquement a I’approche de la 7, (autour de —68°C). L’augmentation de
I’hystérésis avec la diminution de la température est plus prononcée pour de faibles niveaux de
déformation. De plus, pour les hauts niveaux de déformation, le matériau subit des déformations
plastiques. L’ auteur considere que ce phénomene dissipatif est fonction de la structure du matériau
(taux de cristallisation, nombre de liaisons secondaires, etc).

PTM0-2000-MDI-29.6-BD

PERCENT HYSTERESIS
5 3 8 5 85 & 3

h=]

-120  -80 40 0 40 80 120
TEMPERATURE [°C}

FIG. 4.19 — Evolution de I'hystérésis en fonction de la température pour différents pourcentages
de déformation. |Gorce et al., 1993
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4.3.1 Comportement a des températures supérieures a la température am-
biante

Nous présentons les résultats d’essais de chargement interrompu par des relaxations en traction
et en compression en terme de contrainte de PK1 en fonction de 1’élongation pour des températures
allant de 23°C a 100°C, sur la figure 4.20]

1.5 T
1 - -
0.5 - ]
g
= ! -
S 05 / 1
[a W)
SEs 23°C —— -
So°C
15 F 100°C —— |
| | | | | | | |

06 0.7 08 09 1 1.1 12 13 14 15
Elongation [-]

FIG. 4.20 — Evolution des essais de chargement interrompu en traction et compression, en fonction
de I’élongation pour les hautes températures allant de 23°C a 100°C.

Pour les essais réalisés en traction, il a été difficile d’imposer les mémes niveaux de déformation
en température, d’ou une certaine difficulté pour observer le comportement de I’équilibre hystéré-
tique en fonction de la température. Nous pouvons toutefois noter que les essais a 23°C et 40°C
ont une évolution quasiment similaire entre eux, tout comme les essais a 80°C et 100°C.

Pour les essais en compression, nous remarquons une diminution de la contrainte maximale avec
I’augmentation de la température. Cependant, pour les courbes a 80°C et 100°C, nous constatons
que la contrainte atteinte est similaire. De plus, il semble que I’équilibre hystérétique en compres-
sion ne soit pas influencé par la température puisque les contraintes en fin de relaxation a chaque
taux de déformation sont presque identiques. Nous distinguons une diminution de la contrainte de
relaxation avec I’augmentation de la température.

4.3.2 Comportement a des températures inférieures a la température am-
biante

Nous avons aussi réalisé des essais de chargement en traction et compression interrompus par
des relaxations a des températures allant de 23°C a —15°C. Les résultats sont reportés sur les
figures .21 et .22 en terme de contrainte de PK1 en fonction de 1’élongation.

Pour les essais a —15°C, les phases de déchargement en traction et en compression ont été
difficiles a réaliser. En effet, pour la compression, il n’y avait plus de contact entre les plateaux de
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FIG. 4.21 — Evolution des essais de chargement interrompus en traction et compression en fonction
de I’élongation pour les température allant de 23°C a —8°C.

compression et le plot en raison de la rigidité relativement élevée du matériau a cette température.
Pour les essais de traction, un flambement des éprouvettes apparaissait lors de la décharge.

Pour ces essais interrompus a basses température, nous observons les mémes phénomenes que
pour les essais cycliques en traction et compression. Nous constatons une augmentation importante
de la contrainte pour les températures proches de la température de transition vitreuse. Nous ob-
servons tres nettement 1’augmentation de la part visqueuse avec la diminution de la température de
23°C a —15°C. La diminution de la température entraine une diminution de la mobilité des chaines
au sein du matériau. Au final cela se traduit par I’augmentation de la viscosité du matériau. Par
contre, il est assez difficile de faire ce méme type d’analyse pour les essais de traction, du fait de
la difficulté a appliquer un méme niveau de déformation pour les différentes températures.

L’évolution de 1I’état d’équilibre (ou I’équilibre hystérétique [Lion, 1996al]) n’est pas semblable
pour les deux types de sollicitation. Pour les essais en traction, nous pouvons noter une augmenta-
tion de 1’équilibre hystérétique avec la diminution de la température alors qu’aucune évolution ne
semble apparaitre pour les essais en compression.

La différence observée entre les essais en traction et en compression peut en partie provenir
de la faible différence observée pour différentes propriét€s physico-chimiques comme la masse
volumique ou la densité de réticulation par exemple, mais aussi du type d’essai en lui mé€me.

Afin de confirmer la tendance observée, le calcul de I’aire d’hystérésis a été réalisé a I’aide de
la méthode des trapezes.

Lion [Lion, 1997] a observé I’évolution de la contrainte a chaque fin de relaxation en fonction de
la température, a 1’aide de ses essais de chargement interrompu par des relaxations, pour le char-
gement. Il apparait que I’état d’équilibre augmente avec 1’augmentation de la température. Phy-
siquement, ce comportement peut étre interprété en terme d’élasticité entropique [Trealor, 1975].
De plus, Lion a pu noter, en comparant les points a chaque fin de période de relaxation pour I’essai
complet de chargement interrompu par des relaxations, que 1’équilibre hystérétique est indépen-
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FIG. 4.22 — Evolution des essais de chargement interrompus en traction et compression, en fonction
de I’élongation pour les températures allant de —8°C a —15°C.

Température [°C] | Aire traction | Aire compression

100 0.4765 0.2444

80 0.4841 0.2393

40 0.4187 0.2455

23 0.4501 0.2525

0 0.5258 0.2223

-8 0.6233 0.2485
-15 1.0021 0.4151

TAB. 4.4 — Evolution de Iaire d’hystérésis pour les courbes de chargement interrompu en traction
et compression en fonction de la température.

dant de la température seulement au dessus de la température de transition vitreuse.

Les aires d’hystérésis sont reportées dans le tableau 4.4l Pour notre part, les valeurs de I’aire
sont constantes quelque soit la température pour les essais de chargement en compression inter-
rompu par des relaxation. Par contre a partir de —15°C I’aire augmente de fagon tres nette diie au
changement d’état du matériau a cette température.

Pour les essais de chargement en traction interrompu par des relaxations, 1’aire de I’hystérésis
est relativement constante pour les hautes températures. Ces résultats permettent de mettre en évi-
dence que I’aire en traction est globalement deux fois supérieure a 1’aire en compression ce qui
peut entrainer par la suite des difficultés techniques pour I’identification des parametres matériau.
Nous vérifions bien au travers de ces différents résultats que les essais dépendent du confinement
ce qui est classique pour les élastomeres. Dans un soucis de précision pour la modélisation et
I’identification, il nous faudra prendre en compte cet élément. Il apparait que le comportement
d’hystérésis du matériau est indépendant de la température lorsque ce matériau se trouve a I’état
caoutchoutique quelque soit le sens de sollicitation (traction ou compression).
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4.3.3 Evolution de la relaxation pour différents niveau de déformation

Nous avons tracé 1’évolution des relaxations pour chaque taux de déformation des essais de
chargement interrompu par des relaxations afin d’observer I’évolution de la relaxation du matériau
a une température donnée.

Les figures {4.23] et [4.24) montrent 1’évolution des courbes de relaxation issues des essais de
chargement en traction et en compression interrompu par des relaxations a 0°C pour une contrainte
normalisée en fonction du temps.
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F1G. 4.23 — Evolution de la contrainte de relaxation en fonction du temps pour un chargement en
traction interrompu a 0°C.

Nous observons bien une diminution de la relaxation avec 1’augmentation du taux de défor-
mation qui tend a se stabiliser. Pour le cas de la compression, a 20% et 30%, les courbes sont
identiques. Nous avons déja observé cette évolution sur les courbes a 23°C (paragraphe [2.6.1]).
Cependant, nous remarquons que la relaxation est plus importante que celle observée a 23°C ce
qui est cohérent avec les observations faites sur les essais de relaxation en température.

Sur les figures [4.23] et 4.24] nous avons ajouté les courbes de relaxation simple obtenues pour
50% de déformation en traction et 30% de déformation en compression. Nous constatons pour les
essais de relaxation simple que nous avons un comportement proche avec les courbes de relaxation
pour les faibles taux de déformation, aussi bien en traction qu’en compression.
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FIG. 4.24 — Evolution de la contrainte de relaxation en fonction du temps pour un chargement en
compression interrompu a 0°C.
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4.4 Essais de relaxation avec un cycle de température

Afin d’étudier I’'influence de la température sur le comportement en relaxation, un essai original
de relaxation en compression avec un cycle de température a été réalisé. Les résultats de cet essai
serviront aussi de référence pour vérifier la validité des parametres thermomécaniques du modele
HVH que nous identifierons.

4.4.1 Procédure

Le dispositif de compression est placé en partie dans une enceinte thermique. Ce dispositif per-
met la compression d’un plot normalisé identique a celui décrit précédemment (section [L.6)). Les
mesures d’effort et de déplacement sont réalisées a I’extérieur de cette enceinte a 1’aide d’un sys-
teme de renvoi d’effort afin de ne pas altérer les mesures par la variation de température. Ce dis-
positif est équipé d’une cellule de force de 1kN et d’un capteur permettant de contrdler le niveau
de déformation imposé. Pour tous les essais réalisés, les plateaux de compression sont lubrifiés au
préalable, pour éviter les frottements importants pouvant créer un effet tonneau lors de 1’essai.

Plot de : Tige et plate.au
compression g de compression
a)
Cellule de
force 1kN
Comparateur
Vis de serrage
b)

FI1G. 4.25 — Dispositif de relaxation pour la réalisation de cycles de température : a) Plateaux de
compression situés dans 1’enceinte thermique, b) Cellule de force et capteur de déplacement placés
a I’extérieur de I’enceinte thermique.

Pour réaliser I’essai, un plot de compression est introduit dans 1’enceinte thermique entre les
deux plateaux de compression. Nous imposons une déformation de 30% en compression a I’aide
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de la vis et du comparateur placé a I’extérieur.
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FIG. 4.26 — Cycle de température imposé au matériau.

L’échantillon est maintenu en relaxation a température ambiante pendant 12h pour atteindre
une stabilisation complete des efforts de relaxation. Apres cette étape initiale de relaxation, les
cycles de températures peuvent étre imposés au matériau avec des variations dans une plage de
température pouvant aller de —40°C a +150°C. Ce test permet de caractériser la viscosité du
matériau dans le cas ou la température évolue au cours de 1’essai.

Un cycle de température imposé au matériau allant jusqu’a 0°C est présenté sur la figure
Des paliers intermédiaires sont imposés avec un maintien de la température pendant 1h, lors des
descentes et montées en température. Dans 1’exemple choisi, la température intermédiaire est de
10°C. La vitesse de descente en température est d’environ 10°C/h. Lorsqu’on atteint la température
finale souhaitée, dans notre cas 0°C, le maintien en température est effectué durant 12h.

4.4.2 Résultats

Dans un premier temps, deux cycles simples de température ont été réalisés pour observer le
comportement du matériau. Le premier cycle de température va de 23°C a 0°C (figure et
le second de 23°C a 50°C (figure [4.28). L’évolution de la contrainte en fonction du temps est
observée pour les différents cycles de température imposés. De plus, un essai a 23°C, pour un
temps de relaxation tres long, a été réalisé afin de comparer 1’évolution de la relaxation du matériau
en fonction du cycle de température appliqué.

Pour le cycle de température allant jusqu’a 0°C (figure [4.27), nous observons une diminution de
la contrainte avec la diminution de la température. Lors des essais de relaxation en compression
pour des isothermes, nous avons aussi constaté que la contrainte de relaxaion a 0°C diminuait par
rapport a la courbe de relaxation de 23°C (figure 4.16).

Le cycle de température allant jusqu’a 50°C (figure 4.28)) montre que la contrainte augmente
avec I’augmentation de la température. Ce phénomene a aussi été observé sur les essais de relaxa-
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FIG. 4.27 — Evolution de la force pour un essai de relaxation en compression en fonction de la
température allant jusqu’a 0°C.

tion en compression pour des isothermes (figure 4.12). Si nous nous référons a I’analyse classique
des phénomenes observés et compte tenu de la durée des temps de maintien qui conduisent a
minimiser I’influence de la viscosité, nous concluons en premicre approximation que les efforts
observés sont principalement diis a I’élasticité entropique. Donc 1’évolution est bien conforme a
I’observation, a savoir une dépendance directe a la température. Plus la température est €loignée
de la température de transition, plus I’influence de I’é€lasticité entropique devient grande et inver-
sement.

A la fin de chaque cycle de température, nous revenons a température ambiante. Nous ne consta-
tons aucune perte d’effort pour le cycle a basse température (figure [d.27). Mais par contre, pour le
cycle a haute température, nous notons une diminution de la contrainte par rapport a la courbe de
référence de 23°C (figure [4.28).

Un cycle de température plus complexe mélant des passages a basse et haute température, allant
de —40°C a 150°C, a été réalisé. L’ ojectif est de confirmer les observations faites pour les cycles
simples dont les résultats sont reportés sur la figure 4.29

Pour les deux cycles a basse température, une chute importante de contrainte est observée a
partir de —20°C. Ceci correspond a la température de transition vitreuse, die au changement de
comportement du matériau. Le phénomene inverse est aussi constaté lors de la remontée en tem-
pérature pour les deux cycles a basse température. De plus, une fois revenu a 23°C, nous notons
une absence de perte d’effort comme pour le cycle de 0°C. Par contre, le passage aux hautes tem-
pératures ne montre pas de symétrie pour les contraintes durant le cycle car, lorsqu’on revient a
température ambiante, une perte de contrainte d’environ 10% est observée. La perte de contrainte
semble proportionnelle a la température atteinte car pour 50°C la perte est de 1’ordre de 5%.

Le passage a haute température semble affecter le comportement du matériau sur les figures [4.28]
et .29 Ce phénomene pourrait étre a 1’origine des chutes d’étanchéité présentes, par exemple,
dans le cas d’un joint en caoutchouc dans un systeme hydraulique a haute pression subissant des
cycles thermiques de grande amplitude.

121



60

T T
Contrainte
Contrainte a 23°C
Température

Température [°C]

_2 1 1 1 1 1 20
0 10 20 30 40 50 60

Temps [h]

FIG. 4.28 — Evolution de la force pour un essai de relaxation en compression en fonction de la
température allan jusqu’a 50°C.
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FIG. 4.29 — Evolution de la force pour un essai de relaxation en compression en fonction de la
température.
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4.5 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons analysé le comportement du matériau étudié en fonction de la
température a 1’aide de différents types d’essais.

A travers les essais cycliques en traction et compression, il a été mis en évidence que le com-
portement global du matériau varie peu pour les hautes températures. Cependant, a basses tempé-
ratures, nous avons constaté un changement radical du comportement. C’est essentiellement apres
—15°C qu’une augmentation conséquente de la contrainte maximale ou encore de la raideur est
observée. De plus, a partir de —20°C un plateau apparait, pouvant s’ apparenter a une sorte de plas-
ticité couramment affichée pour les polymeres. L’élastomere passe donc d’un état viscoélastique
a I’état caoutchoutique, pour des températures supérieures a 0°C puis a un comportement vitreux,
en dessous de la T, ou le matériau s’apparente a un polymere rigide avec un comportement €lasto-
viscoplastique.

Les essais de relaxation ont permis de mettre en évidence une augmentation de la relaxation du
matériau avec la diminution de la température. Toutefois, il montre un comportement tres proche de
la température ambiante, pour les hautes températures, principalement pour les essais de relaxation
en traction.

Les essais de chargement interrompu par des relaxations ont permis d’étudier 1’évolution de
I’hystérésis en fonction de la température. Au cours de ces essais, nous avons noté que 1’équilibre
hystérétique n’€volue pas pour des températures supérieures a la T,. De plus, nous avons constaté
que I’équilibre hystérétique en traction est deux fois plus grand que celui en compression ce qui
pourra entrainer des difficultés pour I’identification des parametres matériau.

Un nouvel essai de relaxation a été mis en place et nous a permis d’appliquer des cycles de
température durant une sollicitation mécanique. De ces essais, nous avons constaté que le passage
aux hautes températures entraine une perte d’effort pour le matériau étudié.

Nous pouvons conclure que tous ces éléments nous apportent des informations importantes pour
I’identification des parametres matériau de la loi de comportement HVH en fonction de la tempé-
rature. Cette identification est présentée dans le chapitre [5
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Chapitre 5

Identification et validation du modele HVH
en température

Dans ce chapitre, nous présentons les différentes identifications faites en température avec la loi
de comportement HVH présentée dans le chapitre [3] Nous reprenons la méthode d’identification
adoptée pour identifier les parametres matériau en utilisant les essais a isotherme présentés dans
le chapitre @] Pour vérifier la validité des parametres obtenus, nous avons réalisé des simulations
en utilisant le code de calcul Herezh++ en tentant de reproduire des essais simples, homogenes
en isotherme, mais aussi un essai de relaxation en compression avec variation de température. Ces
essais sont différents de ceux utilisés lors de 1’identification des parametres matériau.

5.1 Identification en température

Nous conservons le modele de comportement HVH déja utilisé a température ambiante. Les
contributions hystérétique, visqueuse composée de deux branches de Maxwell ainsi que la contri-
bution hyperélastique de type Hart-Smith sont identiques.

Les parametres matériau ont été identifiés a partir d’essais isothermes sur une plage de tem-
pérature limitée au regard des conclusions tirées sur les essais expérimentaux présentés dans le
chapitre Les températures considérées sont : 100, 80, 40, 23, 0, —8 et —15°C, correspondant a
I’état caoutchoutique du matériau étudié. L’identification pour ces différentes températures a été
réalisée a I’aide de la seconde méthode présentée au chapitre [3, pour les essais a température am-
biante. Il s’agit de déterminer les contributions hyperélastique et hystérétique a 1’aide des essais de
chargement interrompu par des relaxations. Les parametres matériau visqueux sont obtenus analy-
tiquement a I’aide des essais de relaxation en traction et en compression pour 10% de déformation.

Cette méthode permet d’identifier séparément les phénomenes visqueux a 1’aide des essais de
relaxation et les phénomenes non visqueux a I’aide des essais de chargement interrompu par des
relaxations dont on utilisera seulement les points correspondant a 1’équilibre hystérétique. Dans
un premier temps, nous réalisons une identification des parametres matériau pour les contributions
hyperélastique et hystérétique, ensuite les parametres des deux branches visqueuses.
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5.1.1 Détermination des contributions hyperélastique et hystérétique en
fonction de la température

Une identification des parametres hyperélastique et hystérétique est réalisée a partir des essais
de chargement en traction et en compression interrompu par des relaxations, en ne considérant
que les points a la fin de chaque période de relaxation. Nous avons supposé que le module de
compressibilité K est constant et égal a celui déterminé a température ambiante, c’est-a-dire de
2700MPa.

Utilisation des courbes de traction et compression simultanément

Dans un premier temps, 1’identification des parametres hyperélastique et hystérétique a été ef-
fectuée en utilisant les points de fin de relaxation avec les essais de traction et les essais de com-
pression simultanément.

Les résultats de cette identification sont présentés sur la figure [5.1] pour les courbes en traction
et en compression pour une température de 0°C. Nous avons obtenu une valeur de la fonction cofit
entre la réponse numérique et la courbe expérimentale de f = 1.84 en traction et de f = 0.698 en
compression.

1.5
1 - —
0.5 N
<
¥
=
N
[
-05 - Expérimental 0°C .
Identification 0°C ——
1k |
15 \ \ \ \ \ \

!
0.6 0.7 0.8 0.9 1 1.1 1.2 1.3 14 1.5
Elongation [-]

F1G. 5.1 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification en traction
et en compression simultanément a 0°C pour les contributions hyperélastique et hystérétique.

Expérimentalement, nous avions constaté une différence notable entre les essais de traction et
de compression qui s’accentuait avec la température. Ce constat se vérifie lors de 1’identification
des parametres matériau hyperélastique et hystérétique a 0°C par exemple (figure [5.1)). Ce constat
est aussi mis en évidence avec 1’analyse de la valeur de la fonction cofit qui est beaucoup plus
importante en traction qu’en compression. La solution obtenue dans ce cas est un compromis pour
reproduire les deux essais simultanément, mais elle ne donne pas complete satisfaction surtout
pour les essais de traction. Par la suite, nous identifierons les parametres matériau pour les essais
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en traction et compression séparément. Les parametres ainsi obtenus permettront, par la suite, la
construction d’une loi dépendante de la pression de confinement.

Utilisation des courbes de traction et compression séparément

L’identification des parametres matériau est réalisée séparément pour les essais de traction et
compression, en concervant la méme démarche d’identification que celle utilisée dans le para-

graphe[5.1.1]

Dans les tableaux [5.1]et[5.2]nous avons récapitulé les parameétres matériau obtenus lors de 1’iden-
tification des contributions hyperélastique et hystérétique. Au cours de I’identification, le parametre
hyperélastique C, (équation a été fixé, de maniere arbitraire, a une valeur de 0.01 MPa pour
les différentes températures considérées. Les courbes correspondant aux températures de 80°C et
0°C sont montrées, a titre d’exemple, sur les figures et Ces courbes sont représentatives
des résultats obtenus pour 1’ensemble des températures considérées. Quelle que soit la tempéra-
ture étudiée nous avons une bonne identification des contributions hyperélastique et hystérétique,
comme nous I’indique la fonction cofit récapitulée dans les tableaux |5.1|et

Température [°C] Traction
C1(MPa) Cs n, | uy(MPa) | Qp(MPa) | fonction coiit

100 0.452 0.636 | 1.54 1.139 0.1 0.08

80 0.446 0.53 1.4 1.388 0.1 0.069

40 0.4128 | 0.2947 | 1.467 | 1.487 0.1 0.018

23 0.428 0.187 | 0.178 | 1.581 0.1 0.013

0 0.45 0.26 0.1 8.64 0.33 0.035

-8 0.612 0.227 | 1.04 4.902 0.232 0.05
-15 0.93 0.47 2.29 6.7 0.388 0.27

TAB. 5.1 — Evolution des parametres matériau hyperélastique et hystérétique en traction et de la

fonction cofit en fonction de la température.

Température [°C] Compression
Ci(MPa) | Cj np un,(MPa) | Qg(MPa) | fonction coft

100 0.449 0.1 0.015 | 0.0.899 0.7 0.00237
80 0.395 0.1 |0.0921 | 0.669 0.699 0.00224
40 0.318 | 0.109 0.5 0.55 0.7 0.000736
23 0.248 0.09 0.49 0.697 0.999 0.0154

0 0.15 0.09 0.29 1.101 1.609 0.0014

-8 0.073 1.89 0.57 1.199 1.608 0.00399
-15 0.119 9.05 0.32 4.29 1.609 0.19

TAB. 5.2 — Evolution des parametres matériau hyperélastique et hystérétique en compression et de
la fonction cofit en fonction de la température.

Expérimentalement, nous avions observé que 1’équilibre hystérétique n’évoluait pas en fonction
de la température dans la plage de température d’analyse. Les résultats, reportés dans les tableaux
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5.1]et[5.2] nous indiquent que le parametre Qy est stable jusqu’a environ 0°C. Ensuite il augmente
avec la diminution de la température. De plus, les autres parametres (Cy, n, et yj) semblent relati-
vement stables pour les températures comprises entre 23°C et 100°C, dans le cas de la traction.

En compression, I’hyperélasticité devient plus importante avec 1’augmentation de la température
alors que I’hystérésis diminue. A priori ces différentes évolutions sont cohérentes avec 1’analyse
classique des élastomeres. Plus on se rapproche de la température de transition vitreuse, moins
I’élasticité entropique est importante et plus le comportement pseudo-plastique augmente.
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F1G. 5.2 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification en traction
et en compression séparément a 80°C pour les contributions hyperélastique et hystérétique.
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FI1G. 5.3 — Comparaison entre la courbe expérimentale et le résultat de I’identification en traction
et en compression séparément a 0°C pour les contributions hyperélastique et hystérétique.
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Evolution des contributions hyperélastique et hystérétique et des parametres matériau en
fonction de la température

Nous souhaitons représenter 1’évolution des contributions hyperélastique et hystérétique en
fonction de la température pour une meilleure compréhension de I’influence de cette variable sur
le modele de comportement HVH.

Nous ne présenterons ici que les courbes d’essais de chargement en compression interrompu par
des relaxations en ne considérant que les points de fin de relaxation. Les figures [5.4] et [5.5] repré-
sentent respectivement les contributions hyperélastique et hystérétique en terme de contrainte en
fonction de 1’élongation. La figure [5.6|représente, quant a elle, la somme des contributions hyper-
élastique et hystérétique pour les différentes températures testées. Les évolutions des contributions
hyperélastique et hystérétique pour les essais en traction sont présentées en annexe [B|

0.00 o
-0.20 [ 2 .
-0.40 [ .
<
& -0.60 |- .
=)
2 -0.80 |- Hyperélasticité 100°C ——
A~ Hyperélasticité 80°C
Hyperélasticité 40°C
-1.00 - Hyperélasticité 23°C —=— 7
Hyperélasticité 0°C
120 Hyperélasticité -8°C —&— |
_140 | | | | | |
0.65 0.70 0.75 0.80 0.85 0.90 0.95 1.00

Elongation [-]

FIG. 5.4 — Evolution de la contribution hyperélastique pour les essais de chargement en compres-
sion interrompu par des relaxations en fonction de la température.

La représentation de la contribution hyperélastique, dans le modele HVH, conduit a une boucle
lors d’un essai de charge-décharge (figure[5.4] phénomene expliqué dans la section [2.2)).

Sur la figure[5.4] nous avons représenté 1’évolution de la contribution hyperélastique en fonction
de la température. Nous pouvons constater que la contrainte maximale atteinte augmente avec
I’augmentation de la température.

Concernant I’évolution de la contribution hystérétique en fonction de la température (figure[5.5),
nous remarquons que la contrainte maximale atteinte et 1’ouverture des boucles diminuent avec
I’augmentation de la température.

La figure [5.6| récapitule la somme des contributions hyperélastique et hystérétique en fonction
de la température. Nous constatons que les courbes de 40°C a 100°C sont tres proches de la courbe
a 23°C. Cependant, nous pouvons observer une diminution de I’ouverture des boucles avec 1’aug-
mentation de la température. Ce phénomene est li€ a la contribution hystérétique. Pour les basses
températures, il est difficile de dégager une tendance puisque nous avons une évolution opposée
entre 0°C et —8°C diie aux courbes expérimentales.
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FIG. 5.5 — Evolution de la contribution hystérétique pour les essais de chargement en compression
interrompu par des relaxations en fonction de la température.

Elasticité entropique

L élasticité se décompose classiquement en deux parties [Halary et al., 2008] :

— Une élasticité enthalpique, appelée aussi élasticité vraie, résulte de la modification des dis-
tances interatomiques au sein d’un cristal ou de la longueur des liaisons au sein d’un polymere
amorphe.

— Une élasticité entropique, couramment nommée hyperélasticité, correspondant a des change-
ments conformationnels induits pas 1’étirage. Il est nécessaire d’avoir une mobilité molécu-
laire pour obtenir cette €lasticité. Ceci est possible seulement pour des températures supé-
rieures a la température de transition vitreuse 7.

Cette réponse entropique suit théoriquement une évolution linéaire en fonction de la température
(figure[5.7). On considere que 1’élasticité entropique est nulle au point d’origine de cette évolution
lin€aire qui correspond a la température de transition vitreuse 7.

Nous avons souhaité vérifier si la contribution hyperélastique de notre matériau suivait une évo-
lution linéaire en fonction de la température. Nous supposons I’équation suivante traduisant 1’évo-
lution linéaire de I’entropie :

PKlyux=aT (5.1)

ou 7T est la température en degré Kelvin, a le coefficient directeur de la droite et PK1,,,, la
contrainte de Piola-Kirchoff1 atteinte a la fin du chargement.

La figure [5.§] présente, en fonction de la température, la comparaison entre 1’évolution de la
valeur maximale de la contribution hyperélastique et 1’évolution entropique de la température en
considérant deux températures de référence. La droite, en rouge, correspond au cas ou I’on prend
23°C comme température de référence. Son coefficient directeur est @ = —3.134.1073. Celle en
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FI1G. 5.6 — Evolution de la somme des contributions hyperélastique et hystérétique pour les essais
de chargement en compression interrompu par des relaxations en fonction de la température.

vert, correspond au cas ou I’on prend 40°C comme température de référence. Son coefficient di-
recteur est a = —3.29.1073.

En prenant comme référence 1’élasticité entropique calculée pour une température de référence
de 23°C, nous constatons que la contribution hyperélastique est sous-estimée. Pour les tempéra-
tures de 40°C et 80°C, nous avons un écart de 4.8% entre la réponse théorique et la contrainte
identifiée. A 100°C 1’écart est de 7.4%, il a presque doublé par rapport aux autres températures.
Par contre, lorsque 1’on observe 1’évolution de 1’élasticité entropique avec 40°C comme tempéra-
ture de référence, nous avons une évolution treés proche de nos données expérimentales. Sauf pour
les températures aux extrémités ol nous avons un écart de 1’ordre de 4%. Globalement, nous pou-
vons constater que 1’hyperélasticité suit une évolution tres proche d’une évolution linéaire de type
entropique.
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Fi1G. 5.7 — Evolution théorique de 1’élasticité entropique en fonction de la température

[Halary et al., 2008]].
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F1G. 5.8 — Evolution linéarisée en température de 1’élasticité entropique, identifiée a 23°C et 40°C.
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Evolution des parametres matériau en fonction de la température

Nous avons également essayé d’analyser 1’évolution des parametres matériau en fonction de la
température. Les figures [5.9] et présentent 1’évolution des parametres matériau des contribu-
tions hyperélastique et hystérétique en fonction de la température obtenue pour les essais en com-
pression. Les évolutions des parametres matériau hyperélastique et hystérétique pour les essais en
traction sont présentées en annexe

Nous pouvons constater que le parametre C; croit avec 1’augmentation de la température. Le
parametre C3 n’est quasiment pas influencé par la température de 0°C a 100°C. En revanche, une
nette augmentation de ce parametre est observée lorsqu’on passe en dessous de 0°C. Le parametre
principal pour la contribution hyperélastique est C;. Les parametres C; et C3 font partie du premier
terme de I’équation de Hart-Smith (cf équation [2.15) et ils permettent de représenter 1’évolution
globale hors changement de volume.

0.45 T T T T T 2-00 T T T T T
C, G ——
0.40 4 1.80 i
1.60 | i
0.35 b
1.40 b
D?0.30 - b 120 F i
2025F . & 100 F 8
© 020 i 0.80 | i
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0.40 b
0.10 I~ T 020 - -
0.05 1 1 1 1 1 O OO 1 1 T 1 T
-20.00 0.00 20.00 40.00 60.00 80.00 100.00 ’ 0.00 20.00 40.00 60.00 80.00 100.00
Température [°C] Température [°C]

FI1G. 5.9 — Evolution des parametres hyperélastiques C; et C3 en fonction de la température pour
les essais en compression.

Les parametres hystérétiques ont une autre évolution que ceux de la contribution hyperélastique
(figure [5.10). Nous constatons une nette diminuion de la valeur du parametre yj, de —8°C a 40°C.
Par contre, a partir de 40°C nous observons une augmentation progressive pour les hautes tempé-
ratures, jusqu’a 100°C.

Le parametre Qp, lui, diminue progressivement avec 1’augmentation de la température pour at-
teindre un palier a partir de 0°C. Le parametre Qo représente I’amplitude de 1’hystérésis non vis-
queuse. Pres de la température de transition vitreuse, il devient important ce qui est cohérent avec
la littérature. A I’opposé son importance est faible, mais néanmoins non nulle & haute température.

Globalement, nous pouvons constater que pour une température treés proche de la température
de transition vitreuse, c’est a dire —8°C, nous avons un début de changement d’évolution pour
certains parametres matériau. Nous observons une régularité et une cohérence dans 1’évolution des
parametres hyperélastique et hystérétisque en fonction de la température. A partir de ces courbes
identifiées a des températures fixes, il serait maintenant possible de définir des courbes analytiques
obtenues, par exemple, par une technique de minimisation aux moindres carrés, permettant ainsi
d’accéder a toutes les températures intermédiaires.
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FIG. 5.10 — Evolution des parametres hystérétiques n,, uj, et Qg en fonction de la température pour
les essais en compression.
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5.1.2 Détermination de la contribution visqueuse en fonction de la tempéra-
ture

Les parametres des deux contributions de Maxwell ont été déterminés a 1’aide de la méthode
analytique déterminant les temps caractéristiques de relaxation, détaillée au chapitre [3] Cette mé-
thode s’applique sur les essais de relaxation en traction et en compression pour 10% de déforma-
tion. A ce niveau de déformation nous avons, en effet, un comportement du matériau tres proche
entre les essais de chargement interrompu par des relaxations et les essais cyclés en traction et
en compression. Il est beaucoup plus difficile d’obtenir ce comportement pour des déformations
supérieures, surtout en traction et pour les basses températures comme on peut I’observer sur la
figure[5.11)). Nous avons réalisé ces comparaisons pour les différentes températures étudiées. Elles
sont récapitulées dans 1’annexe

De nouveaux essais devraient étre menés pour tenter d’expliquer ces comportements. Une expli-
cation pourrait étre une évolution du matériau entre les deux types d’essais. Les essais cycliques
ayant été effectués au début de 1’étude, ceux de type interrompu, a la fin de ce travail. Néanmoins,
cette premiere interprétation reste purement intuitive et demandera a étre confirmée.

4
3 - -
2 - -
=l -
E 0 L
£t -
2k -
chargement cyclique —8°C ——
3 chargement interrompu —8°C —— ]
| | | | | | | |

06 07 08 09 1 1.1 12 13 14 15
Elongation [-]

FI1G. 5.11 — Comparaison entre les essais cycliques et les essais de chargement interrompu par des
relaxations en traction et en compression a —8°C.

Seulement deux temps caractéristiques de relaxation ont été retenus pour reproduire le compor-
tement en relaxation du matériau pendant 900s. Nous rappelons que la détermination du nombre
de branche de Maxwell nécessaire pour décrire I’essai de relaxation est obtenue a 1’aide du critere
t; > 47;, développé dans la section[3.2.2]

Nous avons fait le choix, par soucis de clarté, de présenter seulement les deux températures
les plus représentatives des résultats obtenus lors de I’identification des temps caractérisitiques
de relaxation. La comparaison entre les résultats expérimentaux et I’identification analytique des
parametres visqueux sont ainsi présentées sur les figures [5.12] et [5.13] pour les températures de
80°C et 0°C.

Nous pouvons constater que nous décrivons correctement les différents essais de relaxation pour
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F1G. 5.12 — Courbes de relaxation en traction et en compression identifiées analytiquement a 80°C.
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F1G. 5.13 — Courbes de relaxation en traction et en compression identifiées analytiquement a 0°C.

les températures testées. Remarquons que le fait de retenir deux branches de Maxwell, pour chaque
courbe, conduit la simulation a passer systématiquement par 3 points caractéristiques de la courbe
expérimentale : I’origine, le point situé a 4 T; et le point final a 900s. La différence "simulation" -
"expérimentation” est maximale a mi-chemin entre les temps 4 71 et 900s ce qui est logique. Ceci
montre que la prise en compte d’un nombre plus important de branches de Maxwell conduira au-
tomatiquement a se rapprocher de la courbe expérimentale. Les conséquences d’une augmentation
du nombre de branche ne sont pas une difficulté car la procédure d’identification est automatique
a partir d’une seule courbe de relaxation. Par contre, I'implémentation informatique actuelle du
comportement de Maxwell généralisé induit un temps de simulation proportionnel au nombre de
branche (chaque intégration temporelle de branche est effectuée séparément) ce qui est un argu-
ment pour limiter le nombre de branches. Ce fonctionnement nous apparait suffisant dans le cas
de notre étude exploratoire. Néanmoins, dans le cadre d’une exploitation industrielle, I’intégration
temporelle conjointe de toutes les branches est trés facilement envisageable, d’ou des temps de
calcul réduit pour un plus grand nombre de branches.

Enfin, la méthode d’identification repose sur un découplage des différentes branches, par des temps
caractéristiques clairement différents, imposés dans notre cas par le critere 4 7. Il est possible d’as-
souplir ce critere a 3 T; par exemple, mais guere au-dela sous peine d’aboutir a un couplage entre
I’influence des différentes branches. En conclusion, le modeéle a deux branches de Maxwell consti-
tue le choix actuel le plus simple et le plus rapide garantissant un bon découplage. Les différences
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entre la simulation et les courbes expérimentales nous semblent raisonnables comparativement
aux autres différences constatées pour les différentes températures. Nous avons également vérifié
qu’une solution a trois branches (non présentée dans ce mémoire) est également possible avec une
identification automatique. Elle conduit a une 1égere amélioration des résultats.

Les tableaux [5.3] et [5.4] récapitulent les différentes valeurs des paramétres visqueux obtenus en
traction et compression ainsi que les temps caractéristiques, en fonction de la température.

Température [°C] Traction
1¢7¢ branche de Maxwell 2"d hranche de Maxwell
T | Ei(MPa) | ni(MPa.s™!) | 1, | Ex(MPa) | ma(MPa.s™1)
100 38.99 | 0.1628 6.348 181.19 | 0.4514 81.80
80 20.93 | 0.4807 10.06 169.76 | 0.536 94.73
40 13.95 1.18 16.53 158.14 | 0.868 137.33
23 13.18 1.325 17.46 154.54 1.09 168.69
0 9.09 5.83 53.04 163.63 2.89 473.41
-8 9.09 16.13 146.66 158.63 4.23 671.98

TAB. 5.3 — Evolution des temps caractéristiques et des parametres matériau pour la contribution

visqueuse en traction, en fonction de la température.

Température [°C] Compression
1¢"¢ branche de Maxwell 2"4 branche de Maxwell
71 | E{(MPa) | ni(MPa.s™!) T E>(MPa) | p(MPa.s™!)

100 14.41 0.99 2.87 148.83 | 0.1673 24.905
80 18.34 0.19 3.49 181.192 | 0.219 39.84

40 20.45 | 0.3029 6.195 186.36 | 0.5017 93.50

23 13.95 1.09 15.25 181.39 0.749 135.975

0 13.48 1.99 26.94 188.37 1.22 230.10

-8 6.42 17.10 109.83 169.72 1.9 323.14

TAB. 5.4 — Evolution des temps caractéristiques et des parametres matériau pour la contribution
visqueuse en compresssion, en fonction de la température.

Nous remarquons que les valeurs de T; et T, sont du méme ordre de grandeur pour les essais
de relaxation en traction et en compression. Toutefois, il est tres difficile de conclure sur 1’évo-
lution du temps caractéristique T en fonction de la température. Par contre, en traction, nous
pouvons constater que le temps caractéristique T; diminue avec la température. En compression,
nous observons une augmentation de T; de 100°C a 40°C puis ce temps diminue pour les basses
températures. La diminution des valeurs de ce temps caractéristique est diie a I’augmentation de la
relaxation avec les basses températures observées expérimentalement.

Il est a noter que malgré ces changements de sens dans I’évolution des temps caractéristiques,
nous conservons des gradients d’évolution de signe parfaitement constants pour les parametres
E1, E», M1 et M2 ce qui est assez remarquable. Ainsi, nous notons une nette augmentation des pa-
rametres visqueux a 1I’approche de la température de transition vitreuse. Nous pouvons également
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constater une évolution sous forme d’exponentielle lorsque nous tragons I’évolution des parametres
E1 etm en fonction de la température sur les figures et

Cette évolution des parametres visqueux peut s’expliquer par le fait que lors de la montée en
température, généralement sur tous polymeres, on augmente la mobilité des chaines du fait que les
liaisons faibles (liaisons de Van Der Walls par exemple) cassent. Cette augmentation de la mobilité
des molécules entraine la diminution de la viscosité sur le matériau.

La loi d’ Arrhenius permet de décrire la vitesse d’une réaction chimique en fonction de la tem-
pérature. Elle permet de reproduire la vitesse de réaction de la mobilité des chaines et donc la
viscosité du matériau. Cette loi énoncée par Arrhenius [Arrhenius, 1889], est de la forme :

k= Aexp &t (5.2)

ot E, est ’énergie d’activation d’Arrhenius en kj.mol~!, R la constante des gazs parfait
8.314j.mol~' .K~! et T la température en degré Kelvin.

De maniere a simplifier la prise en compte de la température, il serait intéressant de disposer
d’une évolution analytique. Or, les évolutions constatées sur les parametres Ey, et Mg semblent
également suivre un type d’évolution semblable a la loi d’ Arrhenius. Dans notre cas, nous avons
consi(.iéré deux ‘constantes A §tl? = g—%. N9us constatons (figures et[5.15) que cette loi s’adapte
effectivement bien a la description analytique en température des parametres visqueux Eq, et M.

18 ‘
E;

16

14 Loi d’Arrhenius E;pge = 6.11exp(~0-127) ——

12 - _
£ 10} |
=
— 8r _
53

6 B —

4 B —

2 B —

0 ‘ L !

-20 0 20 40 60 80 100

Température [°C]

F1G. 5.14 — Evolution du parametre visqueux E1 en traction, en fonction de la température avec la
loi d’ Arrhenuis.

Remarques Les équations pour les parametres visqueux ont été obtenues par ajustement auto-
matique a 1’aide du logiciel gnuplot. Les équations des deux courbes présentées [5.14] et [5.15] sont
respectivement : Ej;pqc = 6.1lexp(_0'12T) et Nacomp = 250.47exp(_0'025T) avec T la température.
De plus, les tableaux [5.5] et [5.6] récapitulent les valeurs des deux constantes (A et B) de la loi
d’ Arrhenius.
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FI1G. 5.15 — Evolution du parameétre visqueux 1My en compression, en fonction de la température
avec la loi d’ Arrhenuis.

Parameétres visqueux en traction | Constantes loi Arrhenius
A B
E1(MPa) 6.11 —0.12
E>(MPa) 3.03 —0.0376
Ni(MPa.s 1) 57.62 —0.115
N2(MPa.s~1) 447.79 —0.0438

TAB. 5.5 — Constantes de la loi d’ Arrhenius pour les parametres visqueux en traction.

Parametres visqueux en compression | Constantes loi Arrhenius
A B
E1(MPa) 1.99 —0.268
E>(MPa) 1.413 —0.0274
Ni(MPa.s™1) 28.12 —0.17
N2(MPa.s—1) 250.47 —0.025

TAB. 5.6 — Constantes de la loi d’ Arrhenius pour les parametres visqueux en compression.
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5.1.3 Représentation globale des essais de chargement interrompu par des
relaxations a I’aide du modele HVH

Finalement, en utilisant les différentes contributions identifiées, une comparaison entre les résul-
tats d’essais expérimentaux et les prédictions du modele HVH est réalisée. Les essais de charge-
ment en traction et en compression interrompus par des relaxations sont représentés sur les figures
et pour les températures de 80°C, 0°C et —8°C, respectivement, en terme de contrainte
en fonction de I’élongation et de la contrainte en fonction du temps.

Pour les différentes températures montrées sur les figures [5.16] et comme a température
ambiante, nous obtenons une relativement bonne corrélation entre les essais expérimentaux et
I’identification. Toutefois, pour les déformations supérieures a 30% nous constatons une sous-
estimation de la réponse numérique par rapport a la courbe expérimentale aussi bien en traction
qu’en compression, pour les températures présentées. Nous pouvons remarquer que la simulation
des relaxations pour le déchargement est similaire a celle du chargement. Expérimentalement nous
pouvons constater que ce n’est pas le cas. Ce point serait a améliorer par la suite.

Nous pouvons également constater (figure que nous reproduisons correctement les étapes
de la relaxation a 80°C, 0°C et —8°C. De plus, nous atteignons bien la fin de la relaxation pour
chaque taux de déformation. Il apparait donc globalement une bonne corrélation entre les identifi-
cations et les courbes expérimentales obtenues pour les températures, jusqu’a —8°C.
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F1G. 5.16 — Comparaison entre la courbe expérimentale et 1a réponse de 1’identification pour I’essai
de chargement interrompu en traction et compression, en contrainte-élongation pour a) 80°C, b)
0°Cetc) —8°C.
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F1G. 5.17 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la réponse de 1’identification pour I’essai
de chargement interrompu en traction et compression en contrainte-temps pour a) 80°C, b) 0°C et
c) —8°C.
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5.2 Validation en température et cycle thermique

Afin de vérifier la validit¢ du modele HVH en fonction de la température, des simulations nu-
mériques ont été€ effectuées sur différents cas de chargement. Ces essais ont déja été€ présentés a
température ambiante, mais n’ont pas servi lors de I’identification. La prédiction du modele a aussi
été confrontée aux essais expérimentaux en relaxation au cours de cycles de température (section

4.4).

5.2.1 Validation sur des tests homogénes

Les essais utilisés lors de la validation en température sont des essais de chargement cyclique
constitués de 1 et 3 cycles de charge-décharge. Un essai de chargements successifs est aussi utilisé
pour des taux de déformation successifs imposés vont de 10% a 50% lors des essais en traction et de
10% a 30% pour les essais en compression. Les simulations sont effectuées a 1’aide des parametres
matériau récapitulés dans les tableaux [5.1] et [5.3] en traction ainsi que les tableaux [5.2] et [5.4] en
compression. Rappelons que ces valeurs sont obtenues a I’aide des essais de relaxation ainsi que
des essais chargement interrompu par des relaxations en traction et en compression séparément.

Nous avons sélectionné des comparaisons représentatives entre les résultats numériques et les
essais expérimentaux a certaines températures. Ainsi, sur la figure[5.18] nous présentons les essais
de chargement cyclique a une seule boucle pour 80°C. Les essais comportant trois cycles de char-
gement sont présentés sur la figure pour les températures de 80°C et 0°C. Puis, les courbes de
chargements successifs sont présentées sur la figure [5.20] pour les températures de 100°C et —8°C.
Le tableau récapitule les différentes valeurs de la fonction colit obtenues pour les différentes
courbes en fonction de la température.

1.5

PK1 [MPa]

-05 Expérimental .
Identification

1F _

-1.5 ‘
06 07 08 09 1 .1 12 13 14 15

Elongation [-]

F1G. 5.18 — Comparaison entre les courbes expérimentales et la simulation pour les essais de
chargement cyclique en traction et compression a 80°C.

Nous constatons une bonne corrélation entre les courbes expérimentales et numériques en com-
pression simple sur la figure[5.18] un peu moins bonne en traction, méme si la tendance est bien res-
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pectée. A priori, cette différence proviendrait d’une importance trop grande de la premieére branche

visqueuse.
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FI1G. 5.19 — Comparaison entre les courbes expérimentales et la simulation pour les essais ayant
trois cycles en traction et en compression a 80°C et 0°C.

Les essais de chargement pour 3 cycles et les essais de chargements successifs confirment les
valeurs de la fonction cofit du tableau 5.7l Nous obtenons une bonne corrélation entre les essais
expérimentaux et la réponse numérique pour les hautes températures quelque soit le type d’essai.
La valeur de la fonction coft offre des résultats tout a fait satisfaisants. Alors que pour les basses
températures, inférieures a 0°C, la fonction cofit augmente. Nous pouvons constater que 1’écart
entre les courbes s’accentue principalement a la fin du chargement, pour les essais en traction. Pour
les essais en compression, nous obtenons un comportement similaire a la courbe expérimentale a
basse température.
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FI1G. 5.20 — Comparaison entre les courbes expérimentales et la simulation pour les essais de
traction et compression successifs a 100°C et —8°C.
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Température [°C] Fonction coiit
Trac 3cycles | Trac successif | Comp 3cycles | Comp successif
100 0.917 0.38 0.008 0.014
80 0.967 0.672 0.065 0.03
40 1.99 2.06 0.207 0.078
23 0.373 0.25 0.294 0.18
0 9.70 8.04 0.971 0.529
-8 16 14.27 12.67 6.73

TAB. 5.7 — Valeurs de la fonction cott en fonction de la température pour les essais de traction et
compression avec trois cycles et les chargements successifs.
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5.2.2 Validation sur des essais en relaxation avec un cycle thermique

Deux cas de relaxation avec cycle thermique ont ét€ modélisés avec HEREZH++. Ces essais ont
été présentés dans la section 4.4l Nous avons choisi, dans un premier temps, de traiter le cas du
cycle de température allant de 23°C a 0°C (figure [4.27). Un deuxieéme essai, modélisant un cycle
en haute température est présenté ensuite. Dans les deux cas, les conditions limites expérimen-
tales, les conditions de chargement et les évolutions de température sont simulées avec le logiciel
HEREZH++ sur un simple élément héxaédrique en considérant une simulation dépendant de la
température.

Dans ce test de relaxation en compression, nous considererons seulement les parametres maté-
riau obtenus en compression, issus des tableaux [5.2] et [5.4] Pour prendre en compte les variations
de température dans HEREZH++, nous supposons une évolution linéaire des parametres matériau
entre chaque température identifiée.

Le coefficient de dilatation thermique du matériau pour 23°C est de I’ordre de oo = 150.10 K 1.
Cette donnée est extraite du tableau récapitulant I’évolution du coefficient de dilatation thermique
de notre matériau (section [I.5.3)). Lors d’une simulation avec prise en compte de la dilatation
thermique, aucune variation n’a été observée sur la réponse numérique. En effet, la déformation
thermique de &, = —3.358.1073 apparait comme négligeable. Nous ne prendrons donc pas en
compte, lors de cette simulation, cette dilatation thermique.

Simulation de ’essai de relaxation pour un cycle de température allant de 23°C a 0°C

L’essai consiste a imposer un taux de déformation de 30% en compression. Le cycle de tempéra-
ture, imposé dans HEREZH++, reproduit exactement les conditions expérimentales (figure [5.21).
Apres 26h de relaxation a température ambiante, la descente en témpérature s’effectue par palier.
Dans notre cas, nous allons tout d’abord jusqu’a 10°C maintenu pendant 2h pour au final atteindre
0°C. La température de 0°C est maintenue pendant 12h. Lors de la remontée en température, nous
appliquons le procédé inverse.

Les valeurs des parameétres matériau a 23°C et 0°C sont récapitulés dans les tableaux [5.8]et[5.9]
Méme si nous n’atteignons jamais cette température au cours de la simulation, nous supposons
également qu’a la température de transition vitreuse de —19°C, I’élasticitié entropique (présentée
section [5.1.1) est nulle et que nous avons des parametres hyperélastiques nuls a cette température.

Température [°C] Compression
Ci(MPa) | C3 | np | yp(MPa) | Qo(MPa)
23 0.248 | 0.09 | 0.49 | 0.697 0.999
0 0.15 0.09 | 0.29 | 1.101 1.609

TAB. 5.8 — Evolution des parametres matériau de la contribution hyperélastique et hystérétique en
compression pour 23°C et 0°C.

La courbe obtenue pour la simulation de 1’essai de relaxation avec les parametres matériau dé-
pendant de la tempérarure est présentée sur la figure en terme de contrainte PK1 en fonction
du temps. La figure[5.23]est un zoom de la simulation représentant la premiere heure de relaxation
en terme de contrainte en fonction du temps.
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FIG. 5.21 — Evolution de la contrainte PK1 pour un essai de relaxation en compression en fonction
de la température (cycle de 23°C a 0°C).

Compression

Température [°C] 1¢7¢ branche de Maxwell | 2"¢ branche de Maxwell
E{(MPa) | ni(MPa.s™!) | Ex(MPa) | ma(MPa.s™!)
23 1.09 15.25 0.749 135.97

0 1.99 26.94 1.22 230.10

TAB. 5.9 — Evolution des parametres matériau de la contribution visqueuse en compresssion pour
23°Cet 0°C.

A travers les résultats obtenus (figures [5.22] et [5.23)), nous reproduisons de maniere correcte
I’évolution du comportement global du matériau pour ce cycle de température. Par contre, nous
surestimons la diminution de la contrainte expérimentale lors de la diminution de la température.
Expérimentalement, nous n’avions constaté aucune perte de contrainte lorsqu’on revenait a tem-
pérature ambiante. Nous pouvons observer que numériquement nous reproduisons ce phénomene.

Lorsque nous regardons plus précisément le début de 1’essai sur la figure [5.23| nous remarquons
que nous reproduisons de maniere assez fidele le comportement du matériau a température am-

biante.
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FIG. 5.22 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation pour 1’essai de relaxation
en compression, en contrainte-temps pour le cycle de température allant jusqu’a 0°C.
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FIG. 5.23 — Observation de la simulation de I’essai de relaxation en compression avant le cycle de
température pour 5000s.
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Avant la mise en place du cycle de température, nous pouvons constater que la courbe de re-
laxation se stabilise trés rapidement (figure [5.22). 11 faut rappeler que notre modele integre deux
branches visqueuses. Le nombre de branche de Maxwell a été optimisé pour reproduire un essai de
relaxation pour 900s. La saturation est obtenue a partir de 900s par le critere qui peut s’écrire sous
la forme 4 t; +4 T, = 900s. Afin de représenter correctement notre essai expérimental, pour des
durées plus importantes, ici typiquement quelques dizaines d’heures, il serait nécessaire d’aug-
menter le nombres de branches de Maxwell utilisées. Par exemple, une branche supplémentaire
a identifier sur des temps de relaxation de plusieurs dizaines d’heures peut s’avérer suffisante.
Néanmoins, malgré la limitation a 2 branches, la simulation apparait pertinente.
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F1G. 5.24 — Evolution des différentes contributions du modele durant le cycle de température im-
posé au cours de I’essai de relaxation en compression.

Nous nous sommes intéressés a 1I’évolution des différentes contributions du modele HVH durant
le cycle de température imposé au cours de I’essai de relaxation en compression (figure[5.24)). Nous
constatons que seule la contribution hyperélastique intervient lors du changement de température
en plus de la viscosité, au début de I’essai de relaxation. Rappelons que la contribution hystérétique
évolue en fonction du gradient de déformation totale (en fait la vitesse de déformation par rapport
a un temps théorique arbitrairement égale a 1 pour chaque incrément numérique de temps). Pour
notre essai, le cycle de température intervient au cours de la relaxation ce qui implique une vitesse
de déformation nulle. Cela a pour conséquence la non évolution de la contribution hystérétique au
cours du cycle de température. Or, nous avons constaté globalement sur nos essais d’identification
a température constante une dépendance de la température pour 1’hystérésis. Une premiere idée
pour la prise en compte de cette dépendance en température est d’introduire une dépendance de la
température au niveau des parametres matériau. Le modele sera ainsi naturellement adapté a des
simulations de structure sollicitée a température constante. Cependant, 1’analyse de la simulation
d’un cycle thermique montre I’insuffisance d’une telle modélisation.

Une seconde idée de modélisation est de considérer une loi d’évolution multiplicative globale sur
la contribution hystérétique non visqueuse. Une premiere proposition simple est de considérer une
loi des mélanges entre deux comportements caractéristiques de 1’évolution thermo-dépendante.
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Pour ce faire nous considérons les comportements a 0°C et 80°C et une évolution linaire en tem-
pérature entre ces deux extrémes (equation du parametre o.. Méme si une évolution globale
linéaire n’implique pas une évolution linéaire de chaque parametre matériau, il est clair que ce type
d’évolution conduira a une évolution des parametres différente de celle constatée dans le tableau
[5.3] Néanmoins, I’objectif ici, est tout-d’abord d’étudier la pertinence d’une telle approche (évolu-
tion multiplicative thermo-dépendante). Par la suite, il sera possible d’adopter une loi d’évolution
o(T) plus complexe et optimisée sur I’ensemble de la plage de température considérée.

Ghysl‘(T) = QGnyst0 + (1 - OL)GhystSO (5-3)

Lorsque le parametre o est nul, alors on se trouve avec une contrainte hystérétique pour 80°C et
lorsque a0 = 1, alors on a la contribution hystérétique a 0°C.
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FIG. 5.25 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation pour 1’essai de relaxa-
tion en compression, en contrainte-temps pour le cycle de température allant jusqu’a 0°C avec la
nouvelle méthode.

Les résultats obtenus avec la nouvelle méthode (figure [5.25]) nous permettent de reproduire rela-
tivement correctement I’essai expérimental. Nous constatons que la diminution de la contrainte est
du méme ordre de grandeur pour la courbe expérimentale et numérique avec la diminution de la
température. De plus, nous pouvons remarquer que nous n’avons pas de perte de contrainte apres
le cycle de température comme ce qui a pu €tre constaté sur la courbe expérimentale.

Lorsque nous tracons I’évolution des contributions du modele HVH, nous pouvons constater que
la contribution hystérétique intervient bien lors de la simulation. Lors de I’étude de I’évolution de
la contribution hystérétique en fonction de la température, nous avions constaté qu’elle augmentait
avec la diminution de la température. Nous reproduisons ce phénomene lors de la simulation de
I’essai de relaxation subissant un cycle de température.
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FIG. 5.26 — Evolution des différentes contributions du modele durant le cycle de température im-
posé au cour de I’essai de relaxation en compression avec la nouvelle méthode.
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Simulation de ’essai de relaxation pour un cycle de température allant de 23°C a 50°C

Nous avons réalisé une simulation de I’essai de relaxation en compression subissant un second
cycle de température. Le cycle de température considéré va de 23°C a 50°C. Pour cet essai, nous
avons toujours une relaxation a température ambiante pendant 26h. Ensuite, nous montons en tem-
pérature par palier. Nous atteignons dans un premier temps 40°C. Nous maintenons cette tempéra-
ture pendant 2h pour finalement atteindre la température finale de 50°C avec un maintien de 12h.
Les conditions limites et de chargements restent inchangées par rapport a la premiere simulation.
Nous imposons une loi des mélanges pour la contribution hystérétique, en conservant les mémes
températures que pour le cycle de température précédent.

Ghyst(T) = UG pysr0 + (1 - 0ochyst80 (5-4)

Les températures considérées pour ce cycle de température sont maintenant de 23°C et 100°C,
puisque nous n’avons pas réalisé d’identification a 50°C. Les tableaux et récapitules les
valeurs des parametres matériau utilisées pour cette simulation.

Température [°C] Compression
Ci(MPa) | G3 | np | yy(MPa) | Qo(MPa)
23 0.248 | 0.09 | 0.49 0.697 0.999
100 0.449 0.1 | 0.015| 0.899 0.7

TAB. 5.10 — Evolution des parametres matériau de la contribution hyperélastique et hystérétique
en compression pour 23°C et 100°C.

Compression
Température [°C] 1¢7¢ branche de Maxwell | 2"¢ branche de Maxwell
E;(MPa) | ni(MPa.s™!) | E;(MPa) | ma(MPa.s™!)
23 1.09 15.25 0.749 135.97
100 0.99 2.874 0.167 24.905

TAB. 5.11 — Evolution des parametres matériau de la contribution visqueuse en compresssion pour
23°C et 100°C.

Sur la figure nous présentons la comparaison entre I’évolution de la courbe expérimentale
et la réponse numérique de 1’essai de relaxation. La figure [5.28] fait un zoom sur 1’évolution de la
contrainte au cours du cycle de température imposé. Nous pouvons constater, sur la figure[5.27] que
nous n’observons aucune évolution de la réponse numérique au moment du cycle de température.
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FIG. 5.27 — Comparaison entre la courbe expérimentale et la simulation pour I’essai de relaxation
en compression, en contrainte-temps pour le cycle de température allant jusqu’a 50°C.
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FIG. 5.28 — Zoom sur I’évolution de la réponse numérique de I’essai de relaxation en compression,
en contrainte-temps pour le cycle de température allant jusqu’a 50°C.
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Par contre, la figure [5.28] révele que nous avons bien une augmentation de la contrainte
avec ’augmentation de la température. Seulement I’évolution de la contrainte reste tres faible
(0.02M Pa) par rapport a la courbe expérimentale. Toutefois, nous constatons qu’a la fin du cycle
de température nous avons une perte de contrainte de 1’ordre de 0.01M Pa, soit la moité le I’aug-
mentation de la contrainte au cours du cycle de température.
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FI1G. 5.29 — Evolution des différentes contributions du modele durant 1’essais de relaxation pour le
cycle de température a 50°C.

La figure [5.29 montre une augmentation de la contribution hyperélastique avec I’augmentation
de la température alors que la contribution hystérétique diminue.
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5.3 Conclusion

Nous avons réalisé une identification inverse pour les essais en température avec la loi de com-
portement HVH. L’identification des parametres a été réalisée a 1’aide des essais de chargement
interrompu par des relaxations pour déterminer les contributions hyperélastique et hystérétique
(I’état d’équilibre). De plus, les essais de relaxation pour 10% de déformation nous permettent
d’obtenir les parametres visqueux. Lors de I'identification, nous avons pu constater que les diffé-
rences entre les essais de traction et compression s’accentuaient avec la température. De ce fait, les
identifications ont été réalisées séparément pour les essais de traction et compression en prévision
d’un modele plus complet intégrant la dépendance a la pression p.

Le modele envisagé traduit une évolution multiplicative sous forme d’une loi des mélanges de
type :

6 =g(p) op<o+(1—8(p))op=0 (5.5)

dans lequel, g(p) est une fonction qui dépend ici de la pression p.

Ce modele permet ainsi d’utiliser directement les identifications effectuées en traction et en
compression. Le modele est actuellement implanté, il demande a étre validé. Le travail entrepris
est donc a poursuivre.

Nous avons mis en évidence I’évolution des contributions hyperélastique et hystértique en fonc-
tion de la température. La contribution hyperélastique augmente avec 1’augmentation de la tem-
pérature alors que la contribution hystérétique a une évolution opposée ce qui est cohérent. Ce-
pendant, un changement d’évolution des parametres est visible pour les températures trés proches
de la température de transition vitreuse. L’évolution en température de la contribution visqueuse,
quant a elle, semble pouvoir étre bien représentée sous forme analytique. Les parametres matériau
obtenus montrent une évolution sous forme exponentielle avec la diminution de la température qui
se représente correctement sous forme d’une loi d’évolution de type Arrhenius.

Nous avons pu constater a travers les différentes courbes de chargement interrompu par des
relaxations a 80°C, 0°C et —8°C que nous reproduisons correctement le comportement du maté-
riau pour les températures au dessus de —8°C. A I’aide des parametres matériau obtenus lors de
I’identification, nous avons validé nos résultats sur des essais homogenes de traction et compres-
sion cycliques en isotherme. Le modele de comportement nous permet de représenter correctement
le comportement du matériau pour des températures situées bien au dessus de la température de
transition vitreuse.

De plus, nous avons validé une proposition de dépendance globale a la température de notre loi
de comportement HVH a I’aide de la simulation d’un essai de relaxation en compression au cours
duquel un cycle thermique est imposé, pour une température relativement basse. Nous avons ob-
tenu un résultat tout a fait satisfaisant en reproduisant I’évolution du matériau ainsi que I’absence
de perte de contrainte apres le cycle de température imposé. Toutefois, pour améliorer le résul-
tat de la simulation il faudrait sans doute augmenter le nombre de branche visqueuse a trois afin
d’éviter la saturation rapide de la courbe de relaxation pour des temps tres longs. La simulation de
I’essai de relaxation pour un cycle de température allant jusqu’a 50°C sous-estime 1I’augmentation
de contrainte. De plus, nous avons constaté une perte de contrainte a I’'image de la courbe expé-
rimentale. Cette essai montre que la proposition de thermo-dépendance globale sous forme d’une
évolution simple linéaire de loi des mélanges reste a améliorer pour les hautes températures. Il se
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peut que, pour les hautes températures, d’autres phénomenes ne soient pas pris en compte avec
notre modele phénoménologique.

En résumé, nous disposons maintenant d’une base d’essais a méme de guider et valider une
modélisation pertinente. Les propositions de modele présentées semblent une réponse intéressante
a la problématique.
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Conclusion générale

Ce travail est consacré a I’étude et a la caractérisation du comportement mécanique d’un élas-
tomere fluoré en fonction de la température. L’ objectif était de définir, d’identifier et de valider un
modele de comportement phénoménologique, de type Hyperélasto-Visco-Hystérétique capable de
reproduire le comportement mécanique de cet élastomere en fonction de la température.

A T'aide de la caractérisation physico-chimique, nous avons pu déterminer sa composition et
plusieures propriétés caractéristiques de ce matériau. Il présente ainsi une température de tran-
sition vitreuse T, comprise entre —13°C et —19°C. Les essais mécaniques ont permis de mettre
en évidence différents comportements. A travers les essais de chargement cycliques en traction et
en compression, nous avons montré la prépondérance de 1’hyperélasticité. La viscosité a ét€ mise
en évidence par les essais de relaxation. Grace aux essais de chargement interrompu par des re-
laxations, nous avons fait apparaitre un état d’équilibre apres chaque relaxation, appelé équilibre
hystérétique, démontrant la présence de 1’hystérésis pour notre matériau.

Expérimentalement, I’influence de la température a été étudiée sur les mémes essais qu’a tem-
pérature ambiante, mais dans une gamme de température allant de —35 a 100°C. Comme observé
classiquement dans la littérature, un changement radical de comportement apparait a des tempéra-
tures proches de la Ty, caractérisé€ par une modification conséquente des propri€tés mécaniques du
matériau. A haute température et a température ambiante, 1’élastomere étudié¢ a un comportement
viscoélastique caractéristique de 1’état caoutchoutique. En dessous de la T, le matériau devient
dur et ductile, proche d’un comportement plutdt de type €lasto-viscoplastique.

A I’aide des différents comportements mis en évidence par les essais expérimentaux, nous avons
développé un modele de comportement phénoménologique capable de reproduire des comporte-
ments mécaniques 3D et prenant en compte la température. Ce modele est implanté dans un code
de calcul de laboratoire HEREZH++. Il est fondé sur 1’additivité des puissances associées aux
phénomenes observés : une réversibilité instantanée au travers d’une contribution hyperélastique,
une irréversibilité non visqueuse a I’aide d’un modele particulier d’hystérésis et une irréversibilité
visqueuse caractérisant la viscosité du matériau.

Afin de modéliser I’hyperélasticité du matériau et apres avoir testé quelques potentiels hyper-
élastiques classiques, nous avons retenu le potentiel de Hart-Smith. Il nous permet de représenter
correctement le comportement en traction et en compression. La prise en compte de la viscosité
se fait a I’aide du modele Maxwell généralisé. Deux branches s’averent nécessaires pour repro-
duire les essais de relaxation. Un modele original a été utilisé pour reproduire le comportement
hystérétique du matériau. Ce modele est constitué de deux parties : une partie incrémentale et un
algorithme de gestion des instants particuliers (moments d’inversions et de coincidences). Les dif-
férentes contributions peuvent dépendre de la température, mais pour le déterminer il nous a fallu
au préalable identifier les parametres matériau de notre modele pour des isothermes.
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Le modele global apparait complexe et comporte un grand nombre de parametres a identifier.
Nous avons proposé une méthodologie d’identification qui s’appuie sur 1’ utilisation des essais iso-
thermes de chargement interrompu par des relaxations en traction et en compression. Elle conduit
a une technique robuste et systématique d’identification, permettant la distinction des comporte-
ments présents pour 1’élastomere fluoré. La validation des parametres a été effectuée pour un joint
en relaxation dans une gorge a température ambiante.

A partir des résultats de I’identification, nous avons observé I’évolution de chacune des contribu-
tions en fonction de la température. Nous retrouvons un comportement élastique entropique pour
les températures supérieures a la T, qui peut étre approximé par une évolution linéaire de la partie
hyperélastique en fonction de la température. Nous montrons que la viscosité se révele fortement
dépendante de la température. Les parametres visqueux associés peuvent étre correctement repré-
sentés par une loi de type Arrhenius. Enfin, le comportement hystérétique semble plus important a
I’approche de la température de transition vitreuse, tout en restant relativement faible face au com-
portement visqueux. Un premier modele d’évolution linéaire en température a été proposé sous
forme d’une loi des mélanges.

Il faut noter que les essais expérimentaux ont montré des différences non négligeables entre
les essais en traction et en compression. Cela nous a poussé a identifier séparément les parametres
matériau, plus particulierement pour les essais a basse température. Pour améliorer le modele, nous
proposons un comportement global piloté par la pression sous forme de loi des mélanges entre les
comportements en traction et en compression.

Des essais de relaxation subissant des cycles de températures ont été réalisés expérimentalement
et numériquement. Le modele numérique permet de reproduire correctement les tendances pour un
cycle de température allant de 23°C a 0°C. Il reste a augmenter le nombre de branche de Maxwell
afin de représenter la viscosité pour des temps longs. De plus, le modele est a améliorer pour les
hautes températures et plus largement pour des cycles en température complexes.

Expérimentalement, une étude plus poussée sera réalisée sur les essais de chargement interrompu
en traction par des relaxations pour comprendre la différence de comportement observé a —8°C
avec I’essai de traction cyclique. Pour ce faire de nouveaux essais seront effectués ainsi qu’une
étude physico-chimique afin de tenter d’expliquer ce comportement.

Nous avons pu constater que la contribution hyperélastique pour les essais de traction ne suit pas
une évolution proportionnelle a la température. Cela peut €tre due a la présence d’une variation
de volume positive qui n’est pas traitée dans ce cas. Des investigations supplémentaires seront
réalisées pour améliorer 1’évolution de la contribution hyperélastique en fonction de la température.

A travers les essais en température nous avons pu observer que le matériau pouvait se rompre
aux tres basses températures, —30°C et —35°C. 1l serait intéressant d’étudier I’endommagement et
la rupture du matériau en y incluant I’influence de la température d’un point de vue expérimentale
et numérique.
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Annexe A

Comparaison entre les essais de chargement
interrompu par des relaxations et les essais
cycliques

La méthode d’identification des parametres hyperélastique et hystérétique est fondée sur le prin-
cipe que les essais de chargement interrompu par des relaxations ont une évolution tres proche des
essais de chargement cyclique de traction et compression. De ce fait, nous avons représenté les
essais de chargement en traction et compression ainsi que les essais de chargement interrompu par
des relaxations en terme de contrainte de PK1 en fonction de 1’élongation, sur les figures de [A.T|a
pour les températures allant de —8°C a 100°C.
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F1G. A.1 — Comparaison entre les essais cycliques et les essais de chargement interrompu par des
relaxation pour —8°C et 0°C.

A travers les différentes courbes, pour les températures allant de —8°C a 40°C, nous pouvons
constater que globalement quelque soit I’essai le comportement du matériau évolue de maniere
sensiblement identique, a part pour les essais de traction a —8°C. Ce dernier cas peut entrainer
par la suite des difficultés pour reproduire le comportement des essais cycliques en traction a
cette température. De nouveaux essais devront étre menés pour tenter d’expliquer le comportement
observé pour les essais en traction. Une étude physico-chimique serait peut étre nécessaire pour
apporter plus de réponse.
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FI1G. A.3 — Comparaison entre les essais cycliques et les essais de chargement interrompu par des
relaxations pour 80°C et 100°C.

Pour les essais a 80°C et 100°C, nous observons plus difficilement le comportement dii a la di-
minution de la part hystérétique. Toutefois, en compression, les essais de chargement interrompu
par des relaxations suivent la méme évolution que les essais cycliques. En traction, nous obser-
vons que les essais de chargement cyclique correpondent a I’équilibre hystérétique des essais de
chargement interrompu par des relaxations. Ce phénomene peut entrainer une surestimation du
comportement du matériau par notre modele a ces températures, lors de la validation sur les essais
cycliques. La partie visqueuse viendra s’ajouter au comportement non visqueux du matériau lors
de la validation.
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Annexe B

Evolution des contributions hyperélastique
et hystérétique et des parametres matériau
en fonction de la température pour les essais
en traction

Nous souhaitons représenter I’évolution des différentes contributions hyperélastique et hystéré-
tique en fonction de la température pour une meilleur compréhension de I’'influence de la tempé-
rature sur les différentes contributions du modele de comportement HVH.

Nous ne présenterons ici que les courbes pour les essais de chargement en traction interrompu
par des relaxations en ne considérant que les points a la fin de chaque relaxation. les figures [B.]
et représentent respectivement les contributions hyperélastique et hystérétique en terme de
contrainte en fonction de I’élongation. De plus, sur la figure B.3|nous avons représenté les courbes
de I’identification correspondant a la somme des contributions hyperélastique et hystérétique.

L’évolution de la contrainte maximale atteinte pour la contribution hyperélastique est en forme
de "V". La valeur la plus faible est obtenue a 23°C. La diminution de I’ouverture des boucles pour
les courbes hyperélastiques en traction n’est pas aussi visible que pour les essais en compression.

La contribution hystérétique est relativement faible pour les essais de traction, avec une évolution
similaire pour les températures allant de 40°C a 100°C. Pour les autres températures, on constate
une augmention de la contrainte maximale atteinte avec la diminution de la température.

L’évolution de la somme des deux contributions, hyperélastique et hystérétique, est semblable a
I’évolution de la contribution hyperélastique.

Contrairement au cas de la compression, I’évolution de la contribution hyperélastique observée
pour la traction n’est pas régulicre et proportionnelle a la température. Nous supposons que c¢’est
dée a la présence d’une variation de volume positive qui n’est pas traitée ici et demanderait des
investigations supplémentaires.

L’évolution des parametres matériau hyperélastique et hystérétique obtenus en traction, en fonc-
tion de la température, est récapitulée sur les figures et

Pour les parametres hyperélastiques, nous pouvons constater que le parametre C; a tendance a
diminuer avec I’abaissement de la température jusqu’a 0°C pour ensuite tendre vers une asymptote
horizontale. Le parametre C3 va, lui, diminuer avec 1’abaissement de la température jusqu’a la
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F1G. B.1 — Evolution de la contribution hyperélastique pour les essais de chargement en traction
interrompu par des relaxations en fonction de la température.

température ambiante pour ensuite augmenter rapidement pour les hautes températures.

Les parametres hystérétiques ont une autre évolution que ceux de la contribution hyerpélastique.
Le parametre n,, représente une forme de "U" avec la diminution de la température jusqu’a 40°C,
ensuite le parametre est stable. Alors que le parametre yj, pour les basses températures a une évolu-
tion assez instable. Pour les hautes températures, par contre, nous avons une évolution en constante
diminution.

Globalement nous pouvons constater que pour les températures tres proches de la température de
transition vitreuse, nous avons une augmentation importante des valeurs des parametres. Ce phéno-
mene peut étre dii au changement de comportement du matériau se manifestant par I’augmentation
des propriétés mécaniques avec la diminution de la température.
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FIG. B.2 — Evolution de la contribution hystérétique pour les essais de chargement en traction
interrompu par des relaxations en fonction de la température.
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Etude du comportement mécanique a différentes températures d’un

élastomere : Caractérisation expérimentale et numérique
Aude Vandenbroucke - Université de Bretagne Sud - LIMatB rue de Saint-Maudé, BP92116
56321 Lorient Cedex

L’ objectif de cette étude est de développer un modele de comportement adapté pour reproduire
le comportement mécanique de 1’élastomere avec 1’évolution de la température. Pour réaliser cette
étude, un travail expérimental préliminaire est effectué pour mettre en évidence les différents phé-
nomenes mécaniques présents pour le matériau avec I’évolution de la température. Le matériau
étudié est un élastomere synthétique fluoro-carboné (FKM), le Viton. Cet élastomere possede
d’excellentes performances aux hautes températures et aux agressions chimiques. Ses proprié-
tés sont utilisées pour diverses applications comme I’étanchéité, 1’amortissement, 1’isolation, etc.
La caractérisation mécanique du matériau est réalisée a 1’aide des essais classiques de traction et
compression ainsi que des essais de relaxation sur une plage de température allant de —40°C a
100°C. Les essais de chargement cyclique mettent en évidence une présence non négligeable de
I’hyperélasticité pour les élastomeres. Les essais de relaxation nous permettent de décrire la vis-
cosité du matériau. De plus, des essais de chargement interrompus par des relaxations ont aussi
été effectués, pour différents taux de déformation avec des temps de relaxations de 900s. Ils font
apparaitre un équilibre hystérétique démontrant la présence de I’hystérésis pour notre matériau.
Dans cette étude, nous avons fait le choix de ne considérer que la plage de température de —8°C a
100°C pour reproduire correctement le comportement du matériau. Le modele utilisé est une loi de
comportement phénoménologique basée sur une décomposition additive des puissances. Le mo-
dele est constitué de trois contributions de contrainte : I’hyperélasticité, la viscosité et I’hystérésis.
Ce modele sera nommé Hyperélasto-Visco-Hystérésis (HVH) ou la contribution hyperélastique est
prise en compte a 1’aide de potentiel phénoménologique de Hart-Smith. La viscosité est décrite a
I’aide du modele de Maxwell généralisé et la contribution hystérétique est prise en compte a 1’aide
d’un modele original. Au cours de cette étude nous considérons simplement le premier cycle de
chargement de notre matériau. Une méthode d’identification a été mise en place pour permettre
de mieux prendre en compte les différentes contributions du modele. Les identifications des para-
metres matériau sont réalisées pour des isothermes comprises dans la plage de température étudiée.
La validation du modele sera dans un premier temps testé a température ambiante sur un cas de
chargement industriel d’un joint en relaxation. Pour valider le modele en fonction de la tempéra-
ture nous simulons différents cas de chargement en isotherme. Ensuite, la simulation d’un essai
de relaxation en compression subissant des cycles de températures est réalisée pour confronter le
modele a un calcul dépendant de la température.

Mots clé : Elastomere, essais expérimentaux, température, loi de comportement, simulation,
Hyperélasticité, viscosité, hystérésis
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