VM KB[m2 /2b T G+m b2m b /2 H mTim 2 /2
20000Q; M2b, TTHB+ i BQM mtKQmbb2b T
pBi 2mb2b
ailT? MB2 .2b+? M2H

hQ +Bi2 i?Bb p2 ' bBQM,

ailT? MB2 .2b+? M2HX .vM KB[m2/2b T ' 0+m'b2m'b/2H "mTim 2/2bK
mtKQmbb2b TQHVK “2b pBi'2mb2bX JG+ MB[m2 (T?vbB+bXK2/@T?)X
YYRKjk8]j

> G A/, i2H@yyRKkjk8]j
2iiTbh,ffi2HX "+?2Bp2b@Qmp2 i2bX7 fi2H@yYyRKk
am#KBii2/ QM 3 C M kyyd

> G Bb KmHiB@/Bb+BTHBM v GOT24WB p2 Dmbp2 "i2 THm B/BbBIBTHBN
"+?Bp2 7Q i?72 /2TQbBi M/ /Bbb2KIBEBMBR MNQ@T™+B2® " H /BzmbBQM /2 /
2MiB}+ "2b2 "+?2 /Q+mK2Mib- r?2i?@+B2MMiB}2mM2b#/@ MBp2 m "2+?22 +?22- T
HBb?2/ Q° MQiX h?2 /IQ+mK2Mib MK VW+RK2Z2EF IQKHBbb2K2Mib /62Mb2B;M
i2 +?BM; M/ "2b2 "+? BMbiBimiBQWER BM?8 7M#M2I @b Qm (i~ M;2 b- /2b H
#Q /-Q 7 QK Tm#HB+ Q T ' Bp i2T2HRAB+B @2MT2BIpXib X



N° d’ordre 2005-ISAL-0093 Année 2005

These

Dynamique des précurseurs de la rupture des
matériaux hétérogenes : application aux
mousses polymeres vitreuses

présentée devant
L’Institut National des Sciences Appliquées de Lyon

pour obtenir
le grade de docteur

Ecole doctorale : Matériaux de Lyon
Spécialité : Génie des matériaux
Par
Stéphanie DESCHANEL

Soutenue le L Décembre 2005 devant la Commission d'examen

Jury

Directeurs Gérard VIGIER
Sergio CILIBERTO
Rapporteurs Elisabeth BOUCHAUD
Francois LOUCHET
Examinateurs = Samuel FOREST
Loic VANEL
Membre invité : Nathalie GODIN

Thése préparée au laboratoire GEMPPM de I'INSA de lyon
en collaboration avec le laboratoire de Physique déENS de Lyon



Remerciements

Trois années de these : des rencontres, des ré exions, deititudes, des résultats, de grands
moments...

J'ai eu la chance de réaliser cette these, nancée par la régiRhéne-Alpes, au sein du Groupe
d'Etudes de Métallurgie Physique et de Physique des Matétia (GEMPPM) de I'INSA de Lyon
en étroite collaboration avec le laboratoire de Physique d&cole Normale Supérieure de Lyon.

En premier lieu, je tiens a remercier du c6té de I'INSA, Nathe Godin pour son expertise en
émission acoustique, son soutien, sa disponibilité, sexcemragements et sa bonne humeur tout
au long de mon parcours et Gérard Vigier pour son encadremestienti que, ses discussions hors
du commun et la con ance qu'il m'a portée. Du coté de 'ENS, jd¢iens a exprimer ma profonde
reconnaissance a Loic Vanel, qui a toujours été présent et'@cbute, ce fut un grand plaisir de
travailler avec lui; sans oublier Sergio Ciliberto qui a sui ce travail avec grand intérét.

Je souhaiterais maintenant remercier madame Elisabeth Bchaud et monsieur Francois Lou-
chet pour avoir accepté d'étre rapporteur de ce manuscritjresi que monsieur Samuel Forest pour
sa participation au jury, des personnes avec qui j'ai passé agréable moment le jour de ma
soutenance.

Un grand merci également a Eric Maire qui me fut d'une aide faamentale pour les essais de
tomographie et les nombreuses analyses qui ont suivi. Et corant oublier I'aide que m'a apportée
Souhail Youssef, tout au long de ces trois années, pour lesusges, la tomographie, le modele
éléments nis...? J'en pro te pour remercier les équipes mturnes qui m'ont aidée lors des essais
de tomographie, a I'ESRF a Grenoble : Fabien Lefévre, Csilldadar, Baptiste Joly, Jean-Yves
Bu ére, et bien sur Joanna Hoszowska de I'ESRF.

Je voudrais aussi remercier Joél Courbon et Jean-Yves CadMaiqui, malgré leurs emplois du
temps de "ministre”, ont montré un intérét particulier a mon travail. Au GEMPPM a I'INSA,
comme au laboratoire de physique de I'ENSL, j'adresse mesnerciements a tous les chercheurs
gui m'ont permis d'avancer grace a d'intéressantes discimss ; notamment, un grand merci a Jean
Marc Chenal et Olivier Lame qui ont toujours été préts a m'aidr et me conseiller.

Merci a Guy Massal qui s'est montré si disponible et compréhgf méme lorsque je lui de-
mandais vingt éprouvettes pour le lendemain, merci égalemiéx Jacques Bigot qui a combattu le
chaud et le froid du four de la MTS avec moi, a José Ferreira ebts les techniciens des ateliers
de I'INSA et de I'ENS. En outre, je tiens a remercier les sededres du GEMPPM pour tous les
services rendus, Sandrine, Viviane, Antonia et bien sur Coetta, notre deuxieme maman.

En n, je n'oublie pas tous ceux qui ont transformé ces troisranées en trois années particulieres :
Louise-Anne et son organisation hors pair, Etienne et son gmisme, Benjamin et ses étourderies,
Raphaél, Julien C, Julien R, Frédéric, Sylvain, Marc, Fabde, Emilie, Elodie, mais aussi Alessandro
et Régina, Emeline, Juliette, Mourad, Hanane, Adnane, Alendre, Dan et les autres... et surtout
et par dessus tout Florent et ses irrésistibles humeurs et Raud et sa légendaire et bienveillante
tranquillité.

Je pense également & mes compagnons du coté de I'ENS, Stéph#&ierre, Matt, Riccardo,
Francois...

Evidemment, je ne pourrais omettre mes amis d'ici et d'ailles qui m'ont été d'un grand
support, Sébastien, mon pere devenu mon nouveau correctelorthographe, ma mére, Pathman,
la petite Juliet et ma soeur Ghislaine, toujours la pour moi.

Et mille excuses a ceux que j'ai pu oublier!



Table des matieres

1

Introduction 5
1.1 Discussion sur les propriétés de rupture des matériaugthrogenes . . 6
1.1.1 Généralité sur les transitions de phases et phénomewetiques 6
1.1.2 Application a la rupture des matériaux hétérogénes .... . . 9
1.2 Choix des matériaux d'étude . . . . . . . .. .. ... ... ... a
1.3 Objectifs . . . . . . . . 14
Caractéristiques des matériaux et techniques 17
2.1 Eléments de mécaniques des matériaux cellulaires po@ngques . . . 18
2.1.1 Caractéristigues mécaniques des matériaux cellés . . . . . 18
2.1.2 Modele analytique . . ... ... ... ... ... .. ... 23
2.1.3 Modélisation par éléments nis . . ... ............ 26
2.2 Présentation succincte des matériaux étudiés . . . . .. .... .. .. 29
2.2.1 Mousses polyuréthane . . . .. ... ... ... ... ..... 29
2.2.2 RéSINES EPOXY POFEUSES . . « . v v v v e v e e e 30
2.3 Caractérisations physico-chimiques . . . . ... ... ... ..... 31
2.3.1 Détermination de la température de transition vitreus et de la
stabilité des matériaux . . . . .. ... ... ... ... ..., 31
2.3.2 Evolution de la mobilité moléculaire en fonction de lempérature 33
2.3.3 Caractérisations morphologiques . . . . . . .. .. ... ... 34
2.4 Techniques d'étude de la rupture des matériaux . ... ...... .. 42
2.4.1 Essais mécaniques aux grandes déformations . . . . . ..... 42
2.42 Emission acoustique . . . . .. ... 43
2.4.3 Essais de traction in situ en tomographie . . . . . .. .. .. 50
E ets de I'hétérogénéité et du désordre 53
3.1 Observations préliminaires du comportement mécanique . . . . . . 54
3.1.1 Essaisdetraction . . ... ... ... .. ... .. ... ... 54
3.1.2 Essaisde uage . . . . . . . . . i 58
3.2 Etude de l'activité acoustique . . . . .. . .. ... ... ... ... 63
3.2.1 Comportement des mousses PU en traction. . . . .. .. ... 63
3.2.2 Comportement des mousses PUen uage . . . . ... ..... 65
3.3 Analyse statistique de I'énergie et de l'intervalle deemps . . . . . . . 68
3.3.1 Analysetype . .. .. . ... 68



3.3.2 Inuencedeladensite . ..................... 69
3.3.3 Inuence de l'allongement a rupture ou du temps de rupte . 71
3.3.4 Inuence du mode de chargement . . . . .. .. ........ 73
3.3.5 Inuence de I'état dendommagement du matériau . . . . . . 75
3.3.6 Conclusion. . . . ... . ... 76
3.4 Analyse du comportement au voisinage de la rupture .77
3.4.1 Comportement du systeme pres de la rupture, en tract|on .77
3.4.2 Comportement du systeme pres de la rupture, en uage .... 82
3.5 Inuence de la distribution de la porosité
(désordre) . . . . . . . e 83
3.5.1 Comportement mécanique et activité acoustique . . . .... . 83
3.5.2 Analyse des événements d'émission acoustique . . . . ..... 85
3.5.3 Comparaison aux mousses polyuréthane . . ... ... .. .. 68
3.6 Conclusion, bilan . . . . ... ... .. .. 89
E ets des propriétés intrinseques du matériau 91
4.1 Observations préliminaires du comportement mécanique .. . . . . . 92
411 Essaisdetraction . . ... ... ... ... ... 92
412 Essaisde uage . . . . . . . . . 94
4.2 Etude de l'activité acoustique . . . . .. ... .. ... .. ..... 98
4.2.1 Comportement des mousses PU en traction. . . . .. .. ... 89
4.2.2 Comportement des moussesPUen uage . . .. ... ..... 102
4.3 Analyse statistique de I'énergie et de l'intervalle deteps . . . . . . . 104
4.3.1 Etude de la distribution des énergies . . ... ........ 104
4.3.2 Etude de la distribution des intervalles de temps . . . . . . 105
433 Bilan. . . ... 107
4.4 Analyse du comportement proche de la rupture . . . ... ... .. 108
4.4.1 Comportement du systeme pres de la rupture, en tractipa
di érentes températures . . . . .. ... 108
4.4.2 Inuence du mode de chargement : traction et uage 110
45 Conclusion. . . . . . . . . . e e 111
Discussions et ébauches d'étude théorique 113
5.1 FEtudes d'essais in situ en tomographie . ... ............ 114
5.1.1 Observations qualitatives . . . . . . .. .. .. ... ...... 14
5.1.2 Observations quantitatives . . . . . . .. ... ... ...... 16
5.1.3 Relation microstructure / émission acoustique . . ... ... 118
5.2 Etude numérique du comportement mécanique d'une moud®d . . . 121
5.2.1 Simulation d'un essai de traction a température amhige . . . 122
5.2.2 Simulation d'un essai de traction a froid, comparaiso. . . . . 123
5.3 Simulation numérique . . . . . . . ... L 12
5.3.1 Introduction aux modelesde bres . ... ... ... ..... V2
5.3.2 Présentation du modéle numérique : réseau 2d de fussble . 128
5.3.3 Simulation d'essais de traction . . . . . .. ... ... ... .. 129

2 TABLE DES MATIERES




TABLE DES MATIERES 3

5.3.4 Simulation d'essaisde uage . . . . .. ... ... ... 13
54 Conclusion. . . . . . . . . e 137
6 Conclusions et perspectives 139
A Elaboration des matériaux 143
A.1 Mousses polyuréthane . . . .. .. .. ... ... 143
A.1.1 Etat de l'art sur les mousses polyuréthane . . .. ... .. .. 143
A.1.2 Protocole choisi pour la mise en +uvre des mousses paithanel44
A.2 RESINES EPOXY POTEUSES . . . . v v v v vt et e e 146
A.2.1 Etat de l'art sur les polyméres de type époxy-amine . . .. . 146
A.2.2 Elaboration de matériaux poreux par séparation de phas . . 147

A.2.3 Protocole choisi pour la mise en +uvre des résines ép@greuses149

B Chambre a haute pression 151
B.1 Dispositif expérimental . . . . . . .. ... ... ... . L. 151
B.2 Modederupture . . .. . . . . . ... 152

B.3 Systeme dacquisition . . . . ... ... L L oL 34



TABLE DES MATIERES




Chapitre 1

Introduction

Sommaire
1.1 Discussion sur les propriétés de rupture des matériaux
hétérogénes . . . . . . . ... 6
1.1.1 Généralité sur les transitions de phases et phénoméneri-
tiques . . . .. 6
1.1.2 Application a la rupture des matériaux hétérogénes. .. . . 9
1.2 Choix des matériaux d'étude . . ... ... ... ..... 12
1.3 Objectifs. . ... ... . .. 14
Rupture ?

La rupture plane au dessus de nos tétes telle une épée de Dadmde la brisure
d'un objet jusqu'aux tremblements de terre, la rupture est mniprésente mais souvent
mal comprise et encore moins dominée. Appréhender ce qui @sthuse de la rupture
de tout ce qui nous entoure est un souci de tous les jours, médetous les instants
lorsque ce sont des accidents catastrophiques qui survienh(chute d'un avion due a
I'apparition d'une ssure dans un matériau constitutif d'une de ces pieces majeures,
rupture d'un pont, d'une cuve, brisure en deux de navires)..Ainsi, étudier I'endom-
magement et la rupture des matériaux est d'un intérét capifaen raison des codlts
économiques et humains qui résultent de tels accidents. tude de la rupture des
matériaux en vue d'une meilleure compréhension des mécangsnu'endommagement
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6 Chapitre 1. Introduction

est e ectivement un domaine de recherche tres actif mais lagvision de la rupture
reste encore une gageure. Dans ce sens, il apparait crucelpduvoir prédire la du-
rée de vie des matériaux de structure : répondre a une des prégpations de notre
société qui réclame, de plus en plus, un contrdle quasi parfaes risques industriels.
Une meilleure connaissance du comportement des matériauxdets phénomeénes de
rupture est donc nécessaire pour avancer dans ce sens.

1.1 Discussion sur les propriétés de rupture des
matériaux hétérogenes

Au début des années 60, le sismologue K. Mogi a remarqué quphénomene de
rupture dépend fortement du degré d'hétérogénéité des masaix : plus le matériau
est hétérogene, plus on obtient des avertissements ; plugiatériau est parfait, plus
la rupture est traitre. La rupture d'un cristal parfait apparait alors inattendue alors
que la rupture d'un matériau déja endommagé peut étre antigée. Pour une fois, les
systemes complexes pourraient étre plus facile a appréhendCependant cette idée
n'a pas été beaucoup développée, notamment car il est di @lde quanti er le role
exact de I'nétérogénéité. Pour les matériaux hétérogendéglée est que, soumis a une
contrainte, des micro- ssures isolées vont apparaitre dijrsque la force est augmen-
tée ou sous l'e et du temps, vont se développer et se multigli, conduisant a une
augmentation du nombre de ssures. Généralement, les miergsures vont fusionner
jusqu'a rupture totale. Nous nous attendons alors a ce quertanes grandeurs phy-
siques varient au cours du processus de rupture. De nombresi®tudes théoriques
et expérimentales suggerent que la rupture des matériauxtbgogenes peut étre vue
comme une transition de phase. Aprés avoir rappelé quelquestions générales sur
les transitions de phase, nous discuterons des analogiessiales avec la rupture des
matériaux hétérogenes.

1.1.1 Généralité sur les transitions de phases et phénomene s
critiques

Nous rappelons quelques aspects généraux de la théorie daaditions de phase
[1]. L'état d'un systéme macroscopique est déterminé paruee part, les interactions
existant entre les entités élémentaires qui le constitue etautre part, les conditions
extérieures imposées a celui-ci telles que la températule pression, un champ élec-
trique, magnétique, etc. Lorsque les propriétés physiqudsin systeme varient d'une
maniére continue en passant d'un endroit a un autre, on dit gule systeme est dans
une phase donnée. Un cas particulier est donné par les systémlysiquement uni-
formes. Sil'on suppose le systeme dans une phase détermipée exemple une phase
liquide, alors en faisant varier continlment un des parameds extérieurs tel que la
température, le systeme peut passer d'une phase a une auteeghase gazeuse sil'on
augmente la température, a pression imposée). Ce passageappelé "transition de



1.1. Discussion sur les propriétés de rupture des matériaux
hétérogenes 7

phase". Le processus qui conduit a un changement de phaseuest compétition entre

l'ordre et le désordre, I'état stable étant donné par le mimium de I'énergie libre du

systéme. Dans le cas d'une transition contrélée par la tenmaéure, la phase ordonnée
est en général de symétrie plus grande que la phase haute téngpure. Il y a brisure

spontanée de symétrie et I'on mesure I'ordre a partir "d'un pametre d'ordre”.

Transition du premier ordre

Il'y a essentiellement deux fagcons di érentes de passer deiphase a une autre.
Pour les transitions dites de premier ordre, les deux phasasexistent au point de tran-
sition et sont parfaitement dé nies. Par exemple, lors de l&ransition liquide-vapeur,
exactement au point de transition, les deux phases en présenont des propriétés
physigues (macroscopiques) di érentes, caractéristigsa@e I'état liquide et de I'état
gazeux. On observe des discontinuités dans les propriétéy/siques lorsqu'on passe
d'un endroit & un autre du systeme (densités di érentes duduide et du gaz). A la
transition, il y a coexistence de phase et dans ce cas, la laegr de corrélation reste
nie. Celle-ci nous donne une idée de la distance typique slaguelle deux sous par-
ties du systeme sont corrélées, c'est a dire s'in uence mailement. Si I'on augmente
la température Iégérement au dessus du point de transitior,rie subsiste en général
gu'une seule phase stable (gazeuse dans cet exemple). Deeastniéere, on s'attend
a observer des discontinuités dans les quantités thermodmiques, et notamment du
parametre d'ordre, au passage du point de transition.

Transition du second ordre

La situation est tres di érente dans le cas des transitionsud"second ordre". Dans
ce cas, la longueur de corrélation du systéme diverge au paie transition, appelé
"point critique". Le systeme développe des uctuations coglées a toutes les échelles,
allant de la taille inférieure donnée typiquement par la tdie des constituants élémen-
taires jusqu'a la taille macroscopique du systeme. Il n'y a pé d'échelle de longueur
naturelle du probléme comme c'est le cas pour les transitiods premier ordre. Par
conséquent, a la transition le systeme se trouve dans une pbhaunique, la phase
critique. Les di érences entre les propriétés physiques siphases en compétition dis-
paraissent au point critique, ce qui impliqgue que le paramegt d'ordre s'annule de
facon continue lors de changement de phase. Des exemplespkside transitions
du second ordre sont la transition ferromagnétique-parargaétique apparaissant a
la température de Curie pour les aimants, la transitions supconducteur-conducteur
normal ou encore le point critique de I'eau au bout de la lignée transition de pre-
mier ordre liquide-gaz. La théorie des phénomeénes critiqis'attache a expliquer
de maniére quantitative le voisinage des transitions de pba du second ordre. Ty-
piguement, le parameétre d'ordre présente un comportemenhdoi de puissance de
I'écart au point critique. Dans le cas d'une transition du seond ordre de tempéra-
ture critique T, on aura un parametre d'ordrem en loi de puissance deT( T.) au
voisinage du point critique :m j T T, . Ces lois de puissances sont caractérisees
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par des nombres sans dimension appelés "exposants critgju®e nombreux systémes
semblant tres di érents au point de vue microscopique présgent un comportement
critigue similaire, caractérisé par un méme jeu d'exposaicritiques (dépendants de
la dimension du parametre d'ordre et de I'espace considér€)n dit de ces systemes
gu'ils appartiennent a la méme "classe d'universalité”. dst a noter toutefois que les
valeurs précises de la température critiqué;, des amplitudes critiquesin AT ou
A est une amplitude critiqgue) et d'autres quantités ne sont @s des grandeurs uni-
verselles, en ce sens qu'elles dépendent tres fortement déwils microscopiques du
systeme considéré, re étant directement les propriétés@niques ou moléculaires du
probléme, c'est a dire la physique a tres courte échelle. Latkessentiel de la théorie
des phénomenes critiques est de déterminer les di érentdasses d'universalité et de
prédire la valeur des exposants critiques au sein d'une dasparticuliere.

Percolation

La théorie de la percolation a également été appliquée a léle des phénoménes
critiques [2, 3]. Le modéle de percolation permet de rendrenspte de I'état d'un
systeme composé de multiples éléments aux caractéristiguedtérogénes. La théorie
de la percolation fait partie de la famille des transitions & phase du second ordre.
Chaque phase correspond a une situation qualitative partiiére déterminée par la
présence ou l'absence d'un amas percolant. Au sein d'un r@salans lequel les liens
sont actifs avec une probabilitép et inactifs avec une probabilitég=1 p, le seuil de
percolation p. se dé nit comme la concentrationp a laguelle un amas de taille in nie
apparait dans un réseau de taille in nie. Pour toup > p., une chaine s'étend d'un c6té
a l'autre du systeme alors que poup < p, il n'existe pas de chemin de ce type. Au
fur et @ mesure que la proportion d'activitép s'accroit, la taille des amas augmente
mais reste de taille nie. A partir d'une valeur critique p., on observe l'apparition
d'un amas qui joint les bords opposés. Cet amas est I'amas paant et la valeur de
cette probabilité critique correspond au seuil de percolian. Du point de vue d'une
transition de phase, le paramétre de contrdle est la fractiq et le parameétre d'ordre,
la probabilité d'appartenir a I'amas in ni.

La valeur des grandeurs obtenues dans un probleme de pertioladépend des
éléments microscopiques du systéeme. Cependant, au voismaty seuil critique, la
plupart de ces grandeurs ont des comportements qui sont inmEndants de la structure
du réseau et des détails microscopiques. Ceci se résume dagsgelations appelées
lois d'échelle. Pour un site, la probabilité d'appartenir d'amas in ni P, (p) dépend
de la proportion d'éléments actifs. Au voisinage du seuil itique, la décroissance de
P, (p) vers 0 s'e ectue selon une loi puissance dp-f) au fur et a mesure quep tend
vers p. par valeurs supérieures :

Pr(@/ (P po) pour  p> pe (1.1)

L'exposant critique ne dépend que de la dimension d du modeéle. Pour des valeurs
inférieures au seuil aussi bien que pour des valeurs supéns, la taille linéaire des
amas nis se caractérise par la longueur de corrélation Elle se dé nit comme la
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distance moyenne entre deux sites du méme amas. Au voisinalgep., c'est-a-dire
lorsquep p. est faible, la longueur de corrélation augmente selon :

M/jp pd : (1.2)

L'exposant est identique pourp > p. et p < p. et il ne dépend que de la dimension
d. Autrement dit, la longueur de corrélation croit au dessa@idu seuil de la méme
fagcon critique qu'elle décroit au dessus du seuil. La taillmoyenne des amas nis
S(p) suit également une loi d'échelle. Au voisinage d®, son évolution est supposée
diverger selon la relation suivante :

SP/ip pd - (1.3)

La aussi, le coe cient dépend de la dimension ou évolue le probleme. De plus, la
valeur de est identique au dessus et au dessous du seuil de percolation

Les lois d'échelles insistent sur le caractére critique detransition de percolation.
Elles rendent compte de I'évolution de certaines grandeussatistiques au voisinage
du seuil de percolation. La caractéristique principale dees lois d'échelle est leur
universalité, car les exposants qui sont liés a chacune dienelles ne dépendent que
de la dimension du probleme et pas des détails du réseau.

1.1.2 Application a la rupture des matériaux hétérogenes

Dans les matériaux hétérogenes, la rupture semble se pro@uyiar une percolation
de micro ssures. C'est pourquoi certains physiciens ont psé que la théorie de la
percolation pouvait étre adaptée a la rupture. Celle-ci estlors considérée comme le
point critique d'une transition du second ordre dont le parmétre de contrble est la
contrainte appliquée a I'échantillon et le parameétre d'orck le taux d'endommagement
[4, 5]. Cet apport théorique peut-il aider a prévoir et donc riciper la rupture d'un
matériau ?

Un certains nombre de modeles ont été proposés pour tenter deeax comprendre
la rupture d'un milieu hétérogene. La plupart décrivent I'pproche vers la rupture
globale d'un matériau hétérogéne soumis a un chargement extte (augmentation de
la force appliquée ou de la déformation) [5 7]. Dans ces mdes, la rupture nale
d'un matériau hétérogéne est précédée de micro-rupturesntite nombre et la taille
moyenne divergent au moment de la rupture (point critique).

Le modele le plus simple de rupture critique est le modéle déoratique de bres
(ber bundel model ou FBM), introduit il y a 40 ans par Daniels [8]. Ce modéle,
largement étudié depuis lors [4 6, 9 19]. est illustré surd gure 1.1 en prenant pour
chaque bre, le comportement le plus simple, a savoir élagtie.

Dans ce modeéle, la force appliquée sur un réseau de bres ttpge en paralléle
est augmentée. Une distribution initiale de seuils de rupterde chaque bre est consi-
dérée. La contrainte est distribuée démocratiguement, ctes dire uniformément, sur
les bres intactes. Un élément qui atteint le seuil de rupturene peut plus soutenir de
charge, il se casse, ce qui produit une augmentation de la tramte sur les autres
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Fig. 1.1: lllustration du modele démocratique de bres [20]. Laharge F est répartie
uniformément sur I'ensemble des bres intactes.

éléments. Une avalanche de rupture de bres peut alors étre adénchée, si l'aug-
mentation des contraintes est su sante. En général, le systée se stabilise et il faut
continuer & augmenter la force pour casser le systeme. Si latériau est peu hétéro-
gene, la rupture de la premiére bre peut su re a provoquer larupture du matériau.

Pour une distribution de seuils de rupture su samment large la rupture globale du

systeme sera plutbt précédée de ruptures en avalanches, tdennombre et la taille

moyenne augmentent en loi de puissance avant la rupture.

De nombreux modeéles mécaniques plus réalistes (réseaux dssorts, modeles
d'éléments nis), basés sur di érents types de comportemémécaniques et de solli-
citation (endommagement, uage, corrosion sous contraiet loi de friction, croissance
sous-critique de fractures...) présentent également desstdibutions de taille d'événe-
ments en loi de puissance.

Depuis quelques années, des travaux expérimentaux sur degériaux hétérogenes
ont mis en évidence, comme dans les modeéles évoqués ci-dedsssdistributions de
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taille d'événements en loi de puissance. On peut mentionngar exemple les travaux
de Guarino et al. [21 24] qui ont étudié la fracture de matéaux hétérogenes (bois
agglomeéreé, plexiglas, résines avec bres de verres). llg amontré expérimentalement
gue ces matériaux, soumis a une contrainte, produisent des iésions acoustiques
bien avant la rupture. La mesure de ces signaux leur a permi&tlidier les distri-
butions spatiales et temporelles des précurseurs de la fiae et le temps de vie de
I'échantillon. lls ont véri € que la rupture est due a la coadscence de plusieurs micro-
fractures et que les émissions acoustiques n'ont pas d'dlghearactéristique de temps
ni d'énergi¢’. En e et, Guarino et al. ont montré que les distributions desénergies
" émises et des intervalles de temps entre deux événements d'émission acoustique
(E.A) suivent des lois de puissance :

N()

N 1t

(1.4)

De nombreuses autres expériences sur di érents matériauétbrogenes ont été
e ectuées : des essais de uage sur verres cellulaires [Zhi; éprouvettes en platre
[26] et sur de la glace [27], des analyses d'émission acausti associée au proces-
sus de fracture du niobium hydrogéné [28], des essais sur danie [29], sur des
roches volcaniques [30, 31] ou encore des essais de tractiondes feuilles de papier
[32]. Ces expériences ont également montré que la rupture’'matériau désordonné,
sous contrainte, est précédée d'événements précurseurggorés par émission acous-
tique). Toutes ces études montrent que la distribution de énergie (ou amplitude)
des émissions acoustiques et des intervalles de temps estiarde puissance. Ces
distributions en loi de puissance sont également révélésupales cas completement
di érents comme les avalanches [33] (les tailles de plaque deige qui enclenchent
les avalanche de neige sont distribués en loi de puissana®),encore la rugosité des
ssures [34].

Guarino et al. [21 24] ont également révélé qu'a charge impée ou lorsque la
charge est linéaire dans le temps, le taux d'endommagememiesuré en terme d'éner-
gie acoustique émise par I'échantillon, présente une digence critique prés du point
de rupture du matériau. Plus précisément, dans le cas d'unéarge lin€aire, ils
montrent que I'‘énergie cumuléeE diverge en loi de puissance en fonction du pa-
rametre réduit (P, P)=PF; :

(1.5)

avecP la pression appliquée a I'échantillon eP. la pression a laquelle I'échantillon
se rompt.

10On parle d'absence d'échelle caractéristique ou d'invariace d'échelle lorsqu'il est impossible
de mettre en évidence une échelle qui joue un role privilégidans le systéeme : on doit considérer
gue toutes les échelles interviennent simultanément. Ce @momeéne, que I'on nomme également
comportement en loi d'échelle, est caractérisé par des disbutions des données en loi de puissance.
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lls montrent également qu'en uage I'énergie cumulée E acééé en loi de puissance
avant la rupture :

g/ ¢t (1.6)

ou t est le temps qui s'écoule et le temps de la rupture.

Ce type de comportement a également été observe lors d'eXxpaces sur réservoirs
sphériques (composés de di érents composites breux) sopiession [35, 36]. Ceci est
également le cas pour les tremblements de terre [37].

La fait que la rupture puisse étre vue comme une transition dehpse a été abordé
de facon théorique [4, 6, 7, 10, 38 40]. Zapperi et al. [6, 71442] ont montré par
simulations numeériques de modéles discrets que la dynaméqde rupture par ava-
lanches pouvait étre décrite comme une transition de phase gremier ordre. Leurs
simulations sur des systémes désordonnés, ne sont e ectiéa'avec des rampes de
force pour lesquelles du uage ne peut pas avoir lieu. Selon darsen et al. [10], la
présence de désordre dans les matériaux est un point fondaaéqui peut fortement
a ecter le processus de nucléation des micro ssures. Le dédre (hétérogénéités) est
présenté comme un parametre pertinent qui induit une trandgin tri-critique, sépa-
rant un régime ou la rupture se produit brutalement, sans prurseurs préalables
(transition du premier ordre) d'un régime de second ordre a¢ précurseurs caracte-
ristiques (transition de type critique). Moreno et al. [12]Jont montré que la rupture
pouvait étre considérée comme une transition de phase du prier ou du second ordre
selon la portée des interactions : second ordre pour les ietions a longue portée
et premier ordre pour les interactions a courtes portées. I point de vue théorique,
la question de savoir si la rupture présente les propriétésude transition de phase
du premier ou du second ordre reste relativement ouverte.

1.2 Choix des matériaux d'étude

L'objectif de cette thése est de tester expérimentalementslgrédictions des mo-
deles statistiques de rupture dans les milieux hétérogénés validation de ces mo-
déles pourrait aboutir a une amélioration du pouvoir de présion de la durée de vie
restante de matériaux. Les matériaux visés par cette démaesont des matériaux de
structure, utilisés dans des industries de pointe (aéronaigue, nucléaire, génie civil,
génie chimique). Les matériaux sont en grande partie hété@@nes et cette hétérogé-
néité joue un rbéle mal compris dans I'étude de la durée de vi€'est pourquoi des
essais préalables doivent étre menés sur des matériaux mesl@ propriétés contrélées
a n de maitriser au mieux cette hétérogénéite.

De plus, comme nous l'avons vu, les nouvelles approches dggitue statistique ne
sont valables que si la multi ssuration se développe juscu'un point de percolation;
ceci suppose des points d'arrét pour les micro ssures a n éliter que l'une d'elle
ne se développe d'une maniére catastrophique conduisantarline du matériau
(cas typique d'une ssure dans un verre d'oxyde homogéne adhelle du front de
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ssure). Notre choix se porte donc sur des matériaux hétéroges pour lesquels les
hétérogénéités constituent ces points d'arrét.

Nous choisissons de baser notre étude sur des matériaux sesplNous allons
suivre I'endommagement de matériaux sollicités par l'engestrement de l'activité
acoustique; il est donc préférable, pour simpli er I'étudede réduire au maximum les
sources pouvant étre a l'origine de I'émission acoustique.f. Nous entendons alors
par matériaux simples, des matériaux composés d'un unigue stituant en opposi-
tion aux matériaux composites. En e et, les mécanismes sa@s attendus lors de la
sollicitation de matériaux composites breux (composés dhe résine et d'un mélange
de bres) [43 45] sont principalement : la ssuration matricielle, la décohésion in-
terfaciale, les ruptures de bres, le délaminage...[46 48En revanche, des matériaux
composeés d'un unique constituant peuvent présenter un nonabplus réduit de sources
d'E.A, essentiellement liés a la création et la propagationed ssures. Nous désirons
également étudier des matériaux dont les parametres sonsé@ment ajustables.

Les mousses solides en polymere vitreux nous paraissent aedériaux particu-
lierement bien adaptés. Dans ce cas, la présence de poresstitue I'hétérogénéité.
Ainsi, cette hétérogénéité peut étre quanti ée en nombre deopes : plus il y a de pores
(matériau moins dense), plus il est hétérogene. Il est pdss d'avoir des hétérogé-
néités (dimensions des pores et des parois) ajustables atldénir des hétérogénéités
plus ou moins régulierement réparties. En général, nous &hérerons qu'un maté-
riau, dont la distribution de taille des pores est trés dispeée, est tres désordonné.
Les mousses solides polymeres o rent I'avantage supplértere d'avoir des propriétés
mécaniques tres dépendantes de la température, ce qui permdenvisager une étude
de I'in uence des propriétés mécaniques (de fragile a duef) d'un type de structure
donné. Notons en n que I'environnement (taux d'humidité, pesence de produits chi-
miques divers), peut jouer un réle trés important sur la rupire et ne sera pas étudié
dans le cadre de cette étude, mais sera parfaitement con&ol

Notre choix s'est porté sur les mousses polyuréthane (PU) rilgis et les résines
époxy poreuses. Les mousses PU que nous étudions sont des sesua porosité
fermée qui ne peuvent pas étre obtenues a I'état massif oudrdense. Cependant,
nous cherchons a obtenir une gamme de microstructure la pllasge possible, d'ou
l'intérét d'étudier également les résines époxy. En e et iest possible d'avoir des
résines dont le taux d'hétérogénéité est plus faible : résm tres denses jusqu'a sans
porosité. De plus, les résines époxy présentent des distitions de taille des pores
plus serrées (désordre moindre) et ces hétérogénéités saiux réparties. En outre,
les mousses PU sont des matériaux moins fragiles que lesm&siépoxy.

Nous pourrons ainsi etudier I'in uence des di érentes cardéristiques des maté-
riaux sur le processus de rupture :

la densité du matériau (hétérogénéité)
la distribution de la taille des pores (désordre)
les propriétés mécaniques (di érentes lois de comportemgn
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1.3 Objectifs

L'objet de la thése est d'étudier les mécanismes physiques l& rupture de ma-
tériaux hétérogenes par le suivi de l'activité acoustiqué.es progrés récents en E.A
permettent de suivre en temps réel de I'endommagement de rdaaux sollicités [48
51] et notamment l'identi cation des mécanismes sources ¢k fracture [52 57]. Pour
éviter de rentrer dans une identi cation trop longue de ces &tanismes, nous avons
choisi des matériaux simples dans lesquels les sourcesAl'sont réduites. Nous e ec-
tuons une étude statistique de di érents paramétres d'énsson acoustique : I'énergie
acoustique" émise par un événement endommageant et le tempsqui s'écoule entre
deux émissions acoustiques consécutives, dans di érentesditions.

Plusieurs densités de mousses polyuréthane et résines §psont réalisées. Dif-
férentes morphologies de matériau (distribution de tailleles hétérogénéités plus ou
moins large) peuvent ainsi étre étudi€es. Il est égalemergsible d'obtenir des hété-
rogénéités variables (di érentes dimensions de pores) gsgront plus ou moins bien
réparties. Des essais mécaniques conduit jusqu'a rupturensoéalisés sur les di é-
rentes densités de mousse pour tester I'in uence de ces pagdres sur |'évolution
de I'endommagement, avant rupture de I'échantillon. Nous @nchons alors a déter-
miner des lois phénoménologiques pour décrire I'évolutiate I'émission acoustique
avant cassure du matériau dans le but de mieux comprendre le pessus de rupture.
Nous nous attendons a I'existence de lois de puissance ; noés &rons cet aspect et
nous attacherons a déterminer de quelle fagon la porositélatnature plus au moins
désordonnée du matériau in ue. Nous verrons s'il est aussi jrartant de distinguer
les conditions de chargement sur le type de rupture : essaivitesse de déformation
constante et essais a contrainte imposée. Les mousses sgatement testées a di é-
rentes températures, nous permettant ainsi d'étudier le Ié des lois de comportement
dans le processus de rupture.

De plus, nous allons véri er si le taux d'endommagement, mese en terme d'éner-
gie acoustique cumulée, présente une divergence critiguégpdu point de rupture du
matériau [21 24, 35, 36] et tenter de comprendre si la rupterde ce type de matériaux
se comporte comme le point critique d'une transition de phasdu second ordre.

Pouvons-nous alors déterminer des lois universelles deamlemmagement pour la
prévision de la rupture, indépendantes de la morphologie dnatériau, des conditions
de chargement et des lois de comportement ?

Dans le chapitre 2, nous allons rapidement présenter les réeaux choisis pour
notre étude aprés avoir exposé une étude succincte sur lesacteristigues meca-
niqgues des matériaux cellulaires polymériques. Nous déoris alors les dispositifs
expérimentaux et les techniques de mesures employées palmne part, caractéri-
ser les matériaux et, d'autre part, étudier les mécanismes$ysiques du processus de
rupture dans les matériaux hétérogénes.

Dans le chapitre 3, nous exposerons les résultats expéritaex obtenus sur des
expériences de traction et de uage sur les mousses polytnae et les résines époxy, a
température ambiante. Nous discuterons des e ets de I'hétggéenéité et du désordre
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de ces matériaux sur la formation de micro ssures et leur dynaque par analyse
statistique des données d'émission acoustique.

Au chapitre 4, nous étudierons alors les e ets des propriéténtrinséques du ma-
tériau (loi de comportement) sur le processus de rupture seiti des essais de traction
et de uage sur les mousses PU a di érentes températures.

En n, dans le chapitre 5, nous tenterons de discuter et de vder nos précédentes
observations grace a des essais de traction in situ de tomagiie couplés a I'émis-
sion acoustique. A partir de ces images de tomographie, noégidions un modeéle
"éléments nis" a n de confronter nos essais expérimentawaux résultats d'une mo-
délisation. Nous présenterons, en n, les résultats d'unewée préliminaire qui montre
gue certains résultats peuvent étre décrits par a un modele dupture par activation

thermique.
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Chapitre 2

Caracteristigues des materiaux
étudies et techniques d'etude
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Comme nous l'avons vu en introduction, notre choix d'étude'est porté sur les
mousses polyuréthane (PU) rigides et les résines époxy p@est

Les mousses polyuréthane sont souvent des élastoméres maisessous de leur
température de transition vitreuse, celles-ci ont un comptement semblable aux ther-
moplastiques. Ces mousses possedent une structure celtalai mousses a cellules
ouvertes ou fermées. Elles peuvent avoir des distributiorte pores plus ou moins

17
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dispersées selon leur densité. Ces matériaux ne sont pagifess a température am-
biante.

Les résines époxy sont des polyépoxydes thermodurcissatent la distribution
de pores est plus étroite comparée aux mousses PU. La taillesqeores des résines
époxy est plus petite et plus réguliere ; de plus, leur répdion est plus homogene.
Ces matériaux sont plus fragiles a température ambiante.

Apres avoir exposeé une étude bibliographique non exhaustigar les éléments de
mécaniques des matériaux cellulaires polymériques, nouggenterons rapidement les
mousses polyuréthane et les résines époxy. Nous mettrongslen avant les carac-
téristiques physico-chimiques des matériaux avant d'exper les techniques utiles a
I'étude du processus de rupture.

2.1 Eléments de mécaniques des matériaux cellu-
laires polymériques

Les matériaux hétérogenes choisis pour notre étude sont deatériaux cellulaires.
Cette morphologie confére a ces matériaux des caractémsies particulieres. Tirant
prot a la fois des propriétés du matériau solide et de la strture, ils présentent
l'avantage d'avoir des propriétés mécaniques remarquablé&tant donné leur faible
densité.

Outre I'étude du processus de rupture des matériaux hétémages, il est important
d'avoir accés a une caractérisation des matériaux a n d'ébdir des relations entre le
procédé d'élaboration, la structure et les propriétés de we-ci. Mais surtout, la carac-
térisation peut étre utile a la compréhension du processug dupture. Les éléments
de mécaniques des matériaux hétérogenes sont largement &ad58 64].

De plus, des études ont été consacrées aux di érents aspatgda modélisation du
comportement mécanique des matériaux cellulaires [65 68Jous distinguerons deux
grandes approches : I'étude analytique basée sur l'analyde structures périodiques
et I'étude numeérique essentiellement basée sur la modélisa par éléments nis de
structures périodiques ou plus complexes générées numéeigent a partir de mousses
réelles.

2.1.1 Caractéristigues meécaniques des mateériaux cellulaires

Les matériaux cellulaires élargissent considérablemeatdamme de propriétés des
matériaux denses. Leurs propriétés (mécanique, thermiquélectrique, acoustique,
etc.) sont généralement mesurées par les mémes méthodes aplies utilisées pour
les matériaux denses. Nous allons décrire le comportementaagique général des
matériaux cellulaires. Nous nous intéresserons dans un piemtemps au comporte-
ment uniaxial en traction : essais classiques pour I'étudeeda rupture. Nous expo-
serons ensuite le comportement de ces matériaux en uageysos a une contrainte
constante). D'un point de vue pratique, une connaissance goise du comportement
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en uage semble essentielle étant donné que les matériauxsieicture sont la plupart
du temps soumis a des conditions d'utilisation impliquant es charges sur de longues
durées. C'est également important d'un point de vue plus tlegique. En particulier,
certains travaux [21 24] ont montré que le taux d'endommageent présentait une
divergence critique prés du point de rupture du matériau l@rd'essais de uage.

a) Traction

Le comportement d'une mousse polyuréthane vitreuse [69] $ad'un essai de trac-
tion (vitesse de déformation constanté = 4:10 4, température ambiante) est sché-
matisé sur la gure 2.1 (a). Celui d'une mousse fragile estpeésenté sur la gure 2.1
(b). Plusieurs domaines peuvent étre di érenciés pour le ogportement de la mousse
PU. Les travaux de Gibson et Ashby [65] ont permis d'associeratjue domaine a un
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Fig. 2.1: Comportement mécanique (a) d'une mousse polyuréthaf@] et (b) d'une
mousse fragile [65] sollicitées en traction .

mécanisme de déformation grace a des analyses en microgdp premier domaine
est linéaire et correspond a la réponse élastique des pamés cellules du matériau
(exion des arétes et étirement des parois si les cellulesnsdermées). Le compor-
tement non-linéaire est d0 en partie a la réorganisation de Istructure, aux plus
grandes déformations (supérieures a 2%). En e et, les arétdes cellules qui se trou-
vaient initialement & un certain angle de I'axe de traction nissent par se réorienter
pour s'aligner avec ce dernier. A la sortie du domaine élagtie, un plateau anélas-
tique et plastique se poursuit jusqu'a rupture. En revancheour les mousses fragiles,
une ssure apparait lors de la réponse linéaire sur une aréptus faible ou sur un
défaut préexistant et se propage de facon catastrophiquespu'a rupture rapide et
fragile.

b) Fluage

Dans le cas d'un régime a contrainte imposée, appelé encouage, les matériaux
commencent a uer de maniere irréversible. Le uage est uneétbrmation lente, conti-
nue, qui est une fonction du temps et de la température en plus da dépendance en
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contrainte. La gure 2.2 illustre I'évolution typique de la déformation d'un matériau
au cours d'un essai de uage.

Fig. 2.2: Réponse type d'un matériau polymere soumis a une coritri@ imposée [70]

Quels que soient les matériaux, trois domaines plus ou moiapparents se dis-
tinguent.

le uage primaire : I'application de la contrainte a l'inst ant t=0 provoque une dé-
formation instantanée élastique, suivie d'une déformatiodépendante du temps.
Cette zone s'étend sur un intervalle de temps d'autant plugduit que les condi-
tions de sollicitation sont séveéres.

le uage secondaire : la déformation varie a peu prés linéament avec le temps.
La vitesse de déformation est quasi constante (vitesse deatéfiation minimale).
le uage tertiaire : cette zone est caractérisée par une angentation de la vitesse
de déformation. Elle est associée a I'apparition d'un endonagement croissant
allant jusqu'a rupture du matériau.

Ces trois stades ne sont cependant pas spéci ques aux maér polymeres. Ce
qui est spéci que aux polymeres est l'aspect viscoélastiguCet aspect peut étre mis
en évidence par le suivi de la complaisanddt) = "= en fonction du temps pendant
la durée du uage. Dans le cas de uage basse température et @ble déforma-
tion, la déformation est principalement constituée de la eribution anélastique, la
viscoplasticité n'apparaissant que pour des temps de uagerigs. La déformation
observée lors d'un essai de uage est partiellement recoabte aprés suppression de
la contrainte. Cette caractéristique est particulieremenintéressante car elle permet,
apres un temps de recouvrement su samment long, de séparer ligsis composantes
de la déformation : élastique, anélastique et viscoplastig. La gure 2.3 représente
schématiquement ces trois contributions. Lorsque la tempaiure et la déformation
augmentent, la déformation viscoplastique devient de pluen plus importante dépas-
sant méme la déformation anélastique.
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Fig. 2.3: Evolution de la complaisance pendant un test de uage.rdis contribu-
tions di érentes composent la déformation : les parties élague (1), anélastique (2),

viscoplastique (3) [71].

L'ensemble des courbes de la gure 2.4 (a) représente le cartpment en uage
mis en évidence dans le cas d'un polyéthyléne (PET) amorphe28X [71].

a) b)

Fig. 2.4: Evolution a) de la complaisance mesurée en uage pour éentes
contraintes, dans le cas d'un PET amorphe et b) de la complaisce maximaleJ yax
déterminée en n de uage, en fonction de la contrainte [71].

Deux domaines apparaissent :
A faible contrainte : les courbes de complaisance se supegent sur une courbe

unigue. La complaisance est indépendante de la contrainte, comportement
est linéaire avec la contrainte.

A forte contrainte, au contraire, les courbes de complaisece ne se superposent
plus, la complaisance devient dépendante de la contraintee comportement
devient non linéaire.

La gure 2.4 (b) reproduit I'évolution de la complaisance otenue au bout du temps

de uage t;. Cette représentation met en évidence la contrainte. limite entre le
domaine linéaire et non linéaire. Pour e ectuer des essaig duage meneés jusqu'a
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rupture, nous devrons appliquer une contrainte nettementupérieure a cette limite
entre les deux domaines.

Ces comportements sont vrais pour des matériaux massifs. Nqusuvons penser
gue le comportement des mousses vitreuses en uage di ergééement. En e et, de
la plasticité peut apparaitre plus t6t due aux concentratins de contraintes locales
qui pourraient avoir lieu , causées par la présence de porBans ce cas, la partie du
uage linéaire serait plus courte.

c) Dépendance en température

La solidité et la résistance des matériaux dépendent égalent de la température.
Gibson et Ashby [65] ont di érencié deux contributions a l'inuence de la tempéra-
ture sur les propriétés des mousses. La premiére provient mhatériau dont la mousse
est constituée, la seconde provient du uide (gaz ou liquidleui remplit les cellules.
Lorsque la mousse est déformée, le uide des pores se défoomesst forcé a passer
de cellule en cellule. La compressibilité d'un gaz dans uneousse a cellules fermées
dépend de la température, une nouvelle dépendance en tempéra est ainsi intro-
duite. Cependant, l'apport du gaz est souvent négligeablé ene mousse basée sur
un polymere viscoélastique est elle méme viscoélastique.

Le comportement viscoélastique d'un matériau polymere estpéndant du temps
mais aussi de la température. Les gures 2.5 (a) et (b) illustnt cette dépendance
en température : le module élastique est tracé en fonction ¢k température, pour
un polystyrene amorphe et une mousse PU, a fréquence de 1 HzeEintes régions
peuvent étre distinguées sur ces courbes.

Au sein de la premiere région, le matériau est vitreux ; aucumouvement, méme
local, peut avoir lieu et le matériau est tres fragile. Entrel et T , dans le plateau
vitreux, les caractéristiques du matériau varient peu maige matériau devient de
moins en moins fragile au fur et a mesure que I'on s'approche th relaxation . A
la relaxation , les chaines ont une certaine mobilité et des mouvements leotifs
des molécules peuvent avoir lieu. Dans cette relaxation le module chute de trois
décades environT correspond a la température de transition vitreuseT() lorsque
la frequence de sollicitation est de I'ordre du hertz. Le pl@au caoutchoutique est dQ,
dans un polymere non réticulé ou semi-cristallin, aux n+udsl'enchevétrement ou
aux cristallites, qui empéchent I'écoulement du matériavAu dela d'une température
T4, les chaines se désenchevétrent et le polymere peut s'éeoubur un élastomere
(polyuréthane ou résine époxy) les mémes phénomeénes sorgestés hormis le fait
que la réticulation chimique empéche I'écoulement des chas.

Nos essais sur les mousses PU et les résines époxy seront @éscen dessous de
T . Ainsi, nous pourrons faire des expériences sur des matéxaie fragile (basses
températures) a plus déformable (proche d& ). En revanche, au dessus dé , le
module est trop faible pour e ectuer les essais attendus (inogsible d'e ectuer des
expériences d'émission acoustique étant donné 'amortigsent trop éleveé).
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Fig. 2.5: Evolution du module élastique en fonction de la tempéxare, & une fré-
guence de 1 Hz (a) d'un polystyréne amorphe et (b) d'une mousgelyuréthane [69],
montrant les di érentes régions du comportement viscoélagque.

2.1.2 Modéle analytique

Dans le cas de structures régulieres, les mousses peuvent @ecrites par un
assemblage de poutres représentant les arétes des cellldgsc en plus des parois
si la mousse est a cellules fermées [65]. Ces structures sugposées périodiques.
Elles sont construites a partir de la répétition d'une cellie élémentaire généralement
représentée par un polyedre. Moyennant un certain nombrehypothéses sur les mé-
canismes de déformation de ces structures, il est possiblétablir la forme de la
dépendance des propriétés mécaniques de la mousse en famal® ses parameétres
morphologiques, des propriétés du matériau constitutif edle paramétres ajustables.
Les deux types de structures régulieres habituellement éliés sont des cellules élé-
mentaires, une a forme cubique ( gure 2.6 (a) et (b)) et une aofme tétrakaidécae-
drique (gure 2.6 (c)).

La forme cubique a été proposée par Gibson et Ashby [65] dontdallule élémen-
taire est représentée sur la gure 2.6. Les arétes des cadlibuvertes sont décrites par
des poutres a section carrée de longuduet d'épaisseurt. Pour les mousses a cellules
fermées, les parois sont représentées par des plagues @Spart; et les arétes ont
une épaisseute. Nous noteronsE , G et  respectivement le module d'Young (mo-
dule élastique), le module de cisaillement et le coe cient d€oisson de la mousse.
Ces modules seront exprimés en fonction du module du matéridense,Es, et de la
densité relative = 4 de la mousse ( étant la densité apparente de la mousse et
la densité du matériau dense).
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a) b) c)

Fig. 2.6: Cellule élémentaire proposée par Gibson et Ashby pour d@iser (a) les
mousses a cellules ouvertes et (b) les mousses a cellulendes et (c) cellules de
forme tétrakaidécaedrique [65].

a) Traction

En régime élastique linéaire, Gibson et Ashby considérent gues modules des
mousses a cellules fermées sollicitées en traction sont déiaés par trois compo-
santes : la premiére est la exion des arétes, la seconde é&sfirement des parois qui
se produit suite a la exion des arétes impliquant la défornteon des cellules et la
derniere composante est la pression du gaz contenu dans lebutes. Ces modules
sont décrits par les relations suivantes :

Es St )S+EE£L2=S 2.1)
n ¥
Ef 3-8 2 A ) 2.2)
1
3 (2.3)

avec la fraction de polymére contenu dans les arétes d'épaisseur (1 ) la
fraction de polymére contenu dans les parois d'épaisseuret py la pression de gaz
initiale.
Notons que l'analyse par éléments nis de structures tétralidécaédriques fermées
avec des parois a épaisseur uniforme donne [66] :
E h i
= 032(—)*+(—) (2.4)
ES S S
La structure tétrakaidécaédrique (gure 2.6 (c)) est compsee de 14 faces dont
6 faces carrées et 8 faces hexagonales et se rapproche dained structures réelles
notamment celles des mousses polyméres a trés faible deéndites lois décrites par
Simone et Gibson (dont I'équation 2.4) négligent la déforntian des arétes face a celle
des parois et omettent I'in uence de la pression de gaz a Itérieur de la cellule.
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L'e ondrement plastique des mousses en traction apparaitisque celles-ci sortent
du régime élastique linéaire : long plateau sur la courbe doainte/déformation, de-
formation non recouvrable. Pour les mousses a cellules fées, les parois se déforment
par étirement viscoélastique et plastique. La contrainte'd ondrement peut étre deé-
crite par la relation suivante [65] :

3=
B g3 — 4041 )—+ P Pa (2.5)
ys S s ys
avec ys la contrainte limite d'élasticité du matériau constitutif et o la contrainte
d'e ondrement plastique du matériau cellulaire (valeur dda contrainte au plateau) ;
po la pression a l'intérieur des cellules gpy; la pression atmosphérique. Le modeéle
attribue le terme a la puissance3=2 de la densité a la déformation plastique des
jonctions des arétes et le terme linéaire a I'étirement desais. En traction, la
rotation des arétes diminue le moment de exion de telle s@tqu'au bout d'une
déformation de 1/3 environ, les arétes des cellules sontgalées avec I'axe de traction.
La déformation suivante nécessite I'extension plastiqueed arétes elles-mémes. Sur
cetintervalle de déformation supérieur a 1/3, la contraire  passe de , a la valeur :

U (2.6)
ys S

Pour des déformations supérieures a 60-70 %, la rigidité demusses en traction
augmente. Lorsque les jonctions des arétes ne peuvent plesdeformer les arétes
s'alignent et les cellules s'allongent : I'étirement plutbque la exion domine alors la
déformation. Cependant, les études sur les mousses PU [68¢ aqous étudions ont
montré que cette phase de densi cation n'existe pas en trach pour ces mousses,
leur rupture a lieu avant.

Toutefois, des études expérimentales en traction sur moegsolyuréthane [62, 63]
valident les modeles décrits précédemment. Ceci suggere qes modeles, basés sur
de simples géométries de cellules, peuvent étre utiles a riteccertaines propriétés
mécaniques et physiques importantes des mousses.

b) Fluage

Une modeélisation du uage des matériaux cellulaires a été ectué par Andrews
et al. [67]; celle-ci s'applique au uage des mousses (polgra ou métallique). lls ont
développé des expressions pour le uage en exion des arétiescellules permettant
la prédiction du taux de uage des mousses a partir des progtes des parois des
cellules et de la densité relative.

Les parois des mousses a cellules cubiques fermées sont desbra@es qui sup-
portent les contraintes de la mousse lorsque celle-ci seatéfe. Si ces parois sont
planes, la contrainte qu'elles supportent ( I=t; avecl la longueur ett; I'épaisseur
des parois) les oblige a se déformer a un taux :

|
Loy (2.7)
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avec la contrainte extérieures appliguée a la mousse &t et  des constantes
caractérisant le uage du matériau solide constituant lesarois des cellules. Si toute
la matiere de la mousse était contenue dans les parois, le xade déformation de
la mousse, dans sa totalité, serait proportionnel a cét En déformation uniaxiale,
environ les deux tiers des parois supportent la contraintanéension et doivent s'étirer

en uage aboutissant, pour une mousse a cellule fermée idéale
|

3 1"
="y ——— 2.8
D3 (2.8)
mais ceci est rarement le cas. Il est plus réaliste de suppoge'une fraction du
solide est contenu dans les arétes et le reste dans les paesla méme maniéere que
Gibson et Ashby [65] avaient évalué la limite d'élasticité,a réponse est analysée en
égalant le taux de travailF avec le taux de dissipation d'énergie de la exion et de

I'étirement des arétes et des parois des cellules :

8 9
w2 _ 2"
== . (2.9)
" > 1 2 0 3+l , 2 >
R A - Sl "l (€D b
Lorsque tout le solide se trouve dans les arétes € 1), I'équation se réduit a :
| |
" 06 17(2n+1) " Gm=
== ( ) (2.10)

"9 n+2 n 0

Lorsque les parois sont planes et d'épaisseur uniforme € 0), celle-ci se réduit a
I'équation 2.8. Des études expérimentales en uage ont ét@etuées sur des mousses
d'aluminium a cellules ouvertes [67] a n de valider ce mod&l Des essais sur le ma-
tériau constitutif de la mousse ont également été réaliséés ont également montré
gue le temps a rupture sous conditions de uage pouvait étrergdit par la relation
de Monkman-Grant [72] :

log + mlog" = B: (2.12)

avec le temps a rupture etm et B des paramétres relatifs aux conditions d'essais
(traction, compression). Ainsi, si le taux de déformation eruage est connu, la durée
de vie peut étre anticipée.

2.1.3 Modélisation par éléments nis

Les études théoriques et analytiques permettent d'identer des parametres per-
tinents intervenant dans le comportement mécanique des msges comme la densité
relative ou les propriétés du matériau constitutif. Malgrd'aspect attrayant que pré-
sentent ces modeles en terme de simplicité de formulatiols, me peuvent étre exploités
sans calibrage expérimental. lls présentent aussi l'incaivient, de par leur caractere
régulier, de ne pas rendre compte des hétérogénéités de hdédion souvent pré-
sentes dans les matériaux cellulaires. D'autres approchiésant intervenir l'aspect
hiérarchique des matériaux cellulaires ont été proposéesvoant ainsi la voie a une
modélisation plus réaliste du comportement mécanique desusses.
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a) Du continu au discret

Nous trouvons ainsi des modeles éléments nis 3D ou la mousst eonsidérée
comme un milieu continu avec des uctuations de densité lolsaau sein de la mousse
capable de rendre compte des hétérogénéités de déformatid8].[ Ce type de mo-
délisation nécessite néanmoins un calibrage important $aint appel a la description
macroscopique du comportement mécanique de la mousse pone grande plage de
densité. Une fois cette étape franchie, la prévision des sitde localisation semble
remarquable.

A une échelle encore plus réduite nous retrouvons des modédasés sur des géo-
métries numeériques générées aléatoirement ou reproduisaes structures de mousses
réelles [68, 74, 75]. Les analyses obtenues (essentieliérdans le domaine élastique)
ont montré les potentialités qu'o raient ces modeles en tene de prévision des hété-
rogénéités de déformation au sein du matériau cellulaireg]777]. Les stratégies de
modélisation vont, de plus en plus, vers la description la yd détaillée et la plus
réaliste possible de la structure des matériaux cellulageet vers une réduction des
parametres d'entrée des modeéles pour ne garder que ceux dutdriau constitutif.
Dans ce contexte, la tomographie a rayons X se démarque pantierement du fait
gu'elle est capable de fournir I'image 3D réelle de la mousdees avancées techno-
logiques réalisées dans ce domaine rendent désormais ptsdiacquisition d'image
de haute résolution de grand volume de matériaux représetifa. La méthode des
éléments nis peut ensuite étre utilisée pour établir des nueles basés sur une telle
description géométrique.

b) Etude d'un modeéle basée sur une structure réelle

La technique de tomographie X permet, lors d'essais mécanés in situ (expliqués
plus loin dans le chapitre 2, paragraphe 2.4.3), de donnergdieformations quant aux
mécanismes de déformation au sein de la mousse étudiée [@B Eependant, ceci ne
permet pas de révéler le procédé continu de déformation nglehamps de contrainte
correspondants. Les travaux de Youssef et al. [78] montrentig cette information
peut étre obtenue en simulant un essai mécanique au moyen reumodélisation par
éléments nis basée sur la structure réelle de matériaux tghires. Ces auteurs ont
notamment travaillé & partir d'images 3D de la structure d'ue mousse polyuréthane
a n de modéliser le comportement en compression de cette meeas

La construction de ce modele en éléments nis s'e ectue enyslieurs étapes :

la binarisation de l'image tomographique, qui est en niveax de gris, an de
distinguer numériquement les alvéoles de la matrice. Un expha d'image binaire
résultante est représentée sur la gure 2.7 (a).

la construction, a partir de I'image 3D, d'une surface disétisée (décrite par
des triangles) qui constitue une frontiere entre la partieatide et le vide de la
mousse.

le maillage volumique, construit en partant de cette surfae. Il s'agit d'un
maillage tétraédrique qui fournit des résultats plus présique le maillage voxel
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/ élément.
Le maillage du volume a été réalisé de facon a re éter au plusgsrla microstructure
cellulaire tout en essayant de réduire au maximum les degmsliberté dans le modeéle.
Le modele éléments nis résulte du maillage d'un volume détavec une résolution
de2 2 2m 3/voxel. Le type d'élément est C3D10M, provenant du code comencial
d'ABAQUS [81]. Il s'agit de tétraedres a 10 n+uds avec une intpolation quadratique.
Le modele géométrique obtenu par €léments nis est repregs&sur la gure 2.7 (b).

a) b)

Fig. 2.7: (a) Image 3D de tomographie et (b) modéle géométriqueéude mousse PU.
[82]

Tous les éléments du maillage sont a ectés de la méme loi dergortement corres-
pondant a celle du matériau dense constituant la mousse. Lats son étude, S. Youssef
considéere que le matériau constitutif présente un comporteent élasto-plastique dé-
crit par une loi bilinéaire. En revanche, par souci de simgiité, les hypothéses de
calcul ne prennent pas en compte I'adoucissement intringégydu comportement du
matériau solide. Quatre parametres sont nécessaires podlilorer cette loi : le module
d'Young, le coe cient de Poisson, la limite élastique et le ae cient de durcissement
du matériau massif.

Lors d'un véritable essai de traction, I'une des surfaces ropressées reste xe,
l'autre est mobile alors que les bords latéraux sont libre€Cependant, le volume
modélisé pour la simulation n'est qu'une partie d'un plus gobloc de la mousse réelle.
Pour les conditions aux limites, les bords latéraux sont cerdérés comme libres. Deux
types de conditions aux limites sont alors appliquées aux tos supérieur et inférieur
en compression : glissement nul ou glissement parfait. S.uésef a montré que la
condition appliquée n'in uence que trés peu le résultat auimeau global [78]. La
réponse macroscopigue autant que les mécanismes de déftiona locales peuvent
alors étre étudiés.

Une étude systématique de la densité du maillage et de la tailli volume élé-
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mentaire a permis d'optimiser les parametres du modele a nedréduire les temps
de calcul. Le modéle établi par S. Youssef a été validé par dessais e ectués sur
mousse PU : a I'échelle macroscopique par les résultats exp@ntaux en compres-
sion uniaxiale et a I'échelle locale par les observations tlamographie réalisées en
compression in situ. Le champ de contraintes e ectives a dgment été obtenu. Et,

bien que le modele ne rende pas compte de la rupture, il est abfe de localiser les
zones de forte sollicitation qui précédent la rupture.

2.2 Présentation succincte des matériaux étudiés

Tous les polymeéres peuvent étre produits sous forme de maust il existe un
grand nombre de techniques d'élaboration. Nous pouvons n@&aoins distinguer trois
voies principales. La premiere voie consiste a provoquerdaissance de porosités par
production ou injection d'un gaz a l'intérieur du polymére @ant solidi cation. La
deuxiéme est basée sur des techniques d'émulsion. La demi€mspire des procédeés
de séparation de phases. Nous élaborons les mousses polyar&ttselon la premiére
méthode et les résines époxy par séparation de phase.

2.2.1 Mousses polyuréthane

Les mousses polyuréthane (PU) sont des produits expanseés, spidistinguent par
la nature de leur structure cellulaire. Dans notre cas, nou&udierons des mousses a
cellules fermées.

La synthése de ces mousses résulte de la formation de liassoréthane provenant de
la réaction d'un polyisocyanate (groupements -NCQO) avec unofyol possédant des
groupements hydroxyles (-OH).

Nous donnons un apercu du principe d'élaboration des mouss®s, qui est détaillé
en annexe A. Les mousses PU utilisées sont obtenues en mélangene matrice poly-
meére (constituée de polyols, de catalyseurs et d'un tensai#) avec un polyisocyanate
et de I'eau. L'isocyanate réagit avec le polyol pour formees liaisons uréthane. Cette
réaction exothermique s'accompagne d'un dégagement gazele dioxyde de carbone,
liée a la réaction eau/polyisocyanate, qui permet une expaos plus ou moins mar-
guée de la mousse. Le contréle de la quantité d'eau permet jd'ster la densité nale
du produit. D'autres réactions secondaires permettent d'abnir des réseaux plus ou
moins structurés. Toutes ces réactions, facilitées par destalyseurs, s'e ectuent sur
une échelle de temps de I'ordre de quelques minutes, a tengigre ambiante.

Le produit nal se présente sous forme d'un bloc cylindriqueCes blocs sont dé-
coupés en disques, et la densité apparente des mousses élaborées est calculée en
divisant la masse de chaque disque par son volume. Quant auxnsiées relatives,
elles sont calculées en divisant les densités apparentes [@densité du polyuré-
thane : = . La procédure d'élaboration n'a pas permis d'obtenir du pguréthane
completement massif : le mélange de la suspension et du patygyanate introduit des
bulles d'air qui sont emprisonnées lors de la polymérisatioCeci contribue d'ailleurs
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a limiter le contrdle expérimental de la porosité lors de laabrication. La densité
théorique du polyuréthane a donc été estimée a partir de la m&té des composants
chimiques de base en émettant I'nypothése que la densité reig pas lors des réac-
tions chimiques. Celle-ci a été estimée & = 1180g:| 1, valeur cohérente avec celles
trouvées dans la littérature [65].

La gamme de densité relative = ¢ obtenue est assez large : de 0,3 & 0,9. Celle-ci
reste cependant dans le domaine des mousses dites haute itieri3iminuer la densité
permet d'obtenir des mousses avec des tailles de pores plmndes et de maniéere
concomitante, la distribution de tailles de pores devientlps large.

2.2.2 Résines époxy poreuses

Les polymeres polyépoxyde thermodurcissables obtenus péaction de polycon-
densation d'un oligomére époxyde avec un comonomere duseisr sont des matériaux
ayant une large gamme d'applications pratiques (matériausomposites, revétements,
vernis, peintures, colles). Parmi les di érents types de ntiaces polyépoxyde, celles
a base de diglycidyl éther de bisphénol A et d'un durcisseuedype amine ont été
largement étudiées [83 87]. Les mécanismes de réaction®gpamine sont décrites
en annexe A. Cette annexe décrit également I'élaboration deatdriaux poreux par
séparation de phase (par addition d'un liquide de faible mas molaire, hexane, cy-
clohexane ou eau).

Nous nous focaliserons sur la préparation de matériaux polgnes poreux par
séparation de phase par trempe chimique (Chemically Inducdehase Separation,
CIPS) [88 90]. La mise en +uvre des résines époxy poreuseedious avons e ectuée
est détaillée en annexe A. Néanmoins, nous décrivons rapidemi&laboration entre-
prise. Le systéme initial est composé de monomeres réactifsli'un additif qui est un
liquide de faible masse molaire. Le choix de I'additif est @gcial : il doit &tre miscible
dans le mélange initial et incompatible avec le réseau naPour faciliter les processus
de di usion a travers le réseau thermodurcissable, I'addftdoit étre complétement
dégradé en phase gazeuse. Toutefois, la dégradation oudfgaration de I'additif doit
se produire apres avoir gé la matrice thermodurcissableDans la technique que
nous utilisons, le systeme initial est composé de monomeréactifs :

le diglycidyléther du bisphénol A, DGEBA 332, un diépoxyde;

une amine aliphatique trifonctionnelle du type polyoxydede propyléne de la

série Je amine : Je amine T403
et d'un solvant non réactif alcane (cyclohexane). Le cyclelkane (qui doit étre un bon
solvant pour les monomeéres réactifs et un mauvais solvant yrole réseau réticulé)
forme une seconde phase pendant la réticulation du polymerpres la séparation
de phase, la phase liquide est évaporée en séchant a une teatpée supérieure a
la température de transition vitreuse {y). Des matériaux polymeres poreux sont
obtenus avec une étroite distribution de taille et une morptiogie de pores fermes.
Nous notons une augmentation de la taille moyenne des poreg & distribution
de taille et de la fraction volumique avec la quantité de sawit. Des températures
au dessus deTy sont conseillées pour faciliter I'évaporation du solvant grmettant
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simultanément une post-réticulation. Toutefois, cette tmpérature ne doit pas étre
trop élevée (en dessous de la température de fusion) an de pas endommager
la structure. Ceci assure une stabilité aux échantillons tdnus, ce qui devrait nous
permettre de tester les matériaux aussi bien en dessus quéassous de la température
de transition vitreuse.

Les résines époxy poreuses que nous avons obtenues sont deitderelative = ¢
comprises entre 0,7 et 0,92. Il est possible d'obtenir deshantillons massifs.

2.3 Caractérisations physico-chimiques des maté-
riaux étudies

2.3.1 Détermination de la température de transition vitreu se
et de la stabilité des matériaux

Calorimétrie di érentielle a balayage thermique

L'analyse enthalpique di érentielle (DSC : Di erential Scaning Calorimetry) est
une technique utilisée pour déterminer précisément la caggé thermique d'un corps.
Elle est utilisée pour en déduire des informations sur la gidité en température de la
structure d'un matériau. Cette technique consiste a mesuréénergie a apporter pour
maintenir a la méme température un récipient contenant I'émntillon a analyser et
un récipient vide servant de témoin. Cette énergie est meseréu cours d'un balayage
en température. Les transformations ou relaxations du matéu consommant ou
restituant de I'énergie sont décelées par l'intermédiairdes variations d'énergie a
apporter a I'échantillon par rapport au témoin. Dans le casuj nous concerne, la DSC
est utilisée pour déterminer la température de transition itreuse (T,) des mousses
et leur évolution physique au cours du temps. Les essais soséalisés sur un appareil
de type Pyris Diamond de Perkin-Elmer a une vitesse de 10C/mi entre -10C et
130C.

Résultats

La gure 2.8 représente I'évolution des variations de la cagité calorique C,
de di érentes mousses PU, en fonction de la température.C, est proportionnel a la
di érence de chaleur fournie par les deux appareils de chaage pour une température
donnée. Cette analyse enthalpique di érentielle nous ingue que la zone de transition
vitreuse est large. La température de transition vitreusesalculée au point d'in exion,
est de75 2 C. Celle-ci reste constante quelle que soit la densité de la nsse, aux
incertitudes expérimentales pres.

La forme des courbes nous indique qu'il se produit des changats de structure
dans le matériau. Nous pouvons donc nous attendre a une évabut sensible des
propriétés mécaniques sur de petites plages de températuces variations autour de
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Ty sont continues et non brutales, il en sera de méme pour les priétés mécaniques :
le matériau va passer progressivement d'un comportementngux a ductile.
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Fig. 2.8: Analyse par calorimétrie di érentielle & balayage thenique de mousses
PU de densités relatives de 0,3 a 0,84,t = 10 C=min. Les niveaux de C, sont

arbitraires.

En ce qui concerne les résines €poxy, nous avons tout d'abeéd € la température
de transition vitreuse de la matrice époxy-amine sans cyclekane qui est d'environ
83C, ce qui est cohérent avec la littérature [91]. Pour lesésines poreuses de densité
relative 0,7, les courbes de DSC montrent qui; est autour de 80C ( gure 2.9) suite
au traitement thermique complet. Le résultat est identiqugour les résines de densité

relative 0,92.
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Fig. 2.9: Analyse par calorimétrie di érentielle a balayage thenique d'une résine
époxy de densité relative 0,7, t =10 C=min.
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2.3.2 Evolution de la mobilité moléculaire en fonction de la
température

Spectrométrie mécanique

L'analyse mécanique dynamique permet d'étudier la réponsacanique d'un ma-
tériau viscoélastigue soumis a une sollicitation dynamiguen fonction de la tempé-
rature ou de la fréquence. La contribution a la contrainte gultant de la viscosité est
responsable d'un déphasage entre sollicitation et réponga sollicitation sinusoidale
de fréquencd peut étre a contrainte imposée ou a déformation imposée :

= oexp(lt) ou "= "gexp(i! t) (2.12)

Il en résulte, en régime linéaire, une déformation (ou une moainte) également sinu-
soidale et déphasée d'un angle:

"= "gexp('t ) ou = oexp(ilt+ ) (2.13)
De maniere a rester dans le domaine linéaire, les sollicitats sont de trés faibles
amplitudes (entre 10 # et 10 © en déformation). Le module dynamique complexé
s'exprime par le rapport ="

G = G%+iG® (2.14)

La partie réelleGPest la partie conservative (élastique) du module complexela par-
tie imaginaire G®correspond au module de perte et caractérise I'énergie dige par
le matériau due a sa viscosité. Le coe cient de frottement iérieur tan( ) = G°¢G°
représente la proportion d'énergie dissipée sous forme taleur dans un échantillon
par rapport a I'énergie élastique mise en jeu au cours du cycle lecture du module
complexeG et detan( ) en fonction de la température ou de la fréquence donne
acces aux relaxations associées aux divers degrés de ldbdes chaines moléculaires.

L'analyse mécanique dynamique est réalisée a l'aide d'ursgoanalyseur Metravib
S.A. Les dimensions des échantillons, de forme parallélépilique, sont approxima-
tivement : 15mm de longueur, 5mm de largeur, 1,5 mm d'épaisselles essais sont
e ectués a une fréquence constante de 1 Hz et a des températuadiant de -150C a
120C a une vitesse del C=min.

Résultats

Des essais de spectrométrie mécanique e ectués a 1 Hz nousmaedtent de vi-
sualiser la réponse viscoélastique linéaire d'une mousse 8&densité relative 0,63.
Les variations du facteur de pertdan( ) et du module élastique G' en fonction de
la température sont représentées sur la gure 2.10. Nous neusointéressons pas ici
a la réponse en fréquences mais a I'e et de la température a uinéguence donnée.

Nous observons un comportement vitreux entre entre -20C et@ avec un mo-
dule élastique qui évolue tres peu en fonction de la tempéuaeé. A partir de 45C,
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Fig. 2.10: Spectrométrie mécanique d'une mousse PU de densitatiee 0,63 a 1 Hz.

nous assistons a une importante chute du module élastiquesasiée a la relaxation
principale du polyuréthane (relaxation ). Cette relaxation, identi ée par le maxi-
mum de tan( ), se situe a environ 85C. Nous remarquons également la présen
d'une relaxation secondaire autour de -75C, avec un second pic sur la courbe de
tan( ). Des études préalables [69, 82] ont montré que ces relaxasi@taient observées
guelle que soit la densité relative.

Les essais mécaniques seront uniquement e ectués au-dessie la température
de relaxation . Pour des conditions d'essais a des températures situéesdeissous
ou proche deT , le polymére sera tres fragile. Cette fragilité diminuerawafur et a
mesure que la température d'essai se rapprochera™e(module plus en plus faible).

2.3.3 Caractérisations morphologiques
a) Caractérisation bidimensionnelle : microscopie électr onique a balayage

Principe du microscope électronique a balayge (MEB) L'observation de la
microstructure alvéolaire des matériaux étudiés peut étretalisée par microscopie
électronique a balayage. Le fonctionnement du microscope éasé sur I'émission
d'électrons produits par une cathode et la détection de sigax provenant de l'in-
teraction de ces électrons avec I'échantillon. Ces éleatsoqui iradient la surface de
I'échantillon pénétrent profondément dans le matériau et actent un volume appelé
"poire d'interaction”. Le volume de cette poire dépend du moéro atomique moyen
de I'échantillon et de I'énergie des électrons incidents.abs ce volume d'interaction,
les électrons du faisceau vont perdre leur énergie par cEibbns multiples avec les
atomes du matériau générant ainsi de nombreux phénomenes@wlaires (réémission
d'électrons et de photons, absorption d'électrons...). ithage est obtenue séquentiel-
lement point par point, en déplacant le faisceau d'électraprimaires sur la surface de
I'échantillon. Elle est alors reconstruite en utilisant lesignal généré par les di érents
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détecteurs pour moduler la brillance d'un tube cathodique.

Les échantillons sont soit fracturés dans de l'azote liqueda n d'obtenir des cas-
sures nettes, soit polis. lls sont ensuite métallisés d'unge couche d'or a n de rendre
I'échantillon conducteur. Les clichés sont réalisés sur unicroscope Jeol 840 ALGS
avec une tension de lament de 15 kV.

La distribution apparente en taille des cellules et des pasopeut alors étre calculée
manuellement ou a l'aide de logiciels d'analyse d'imagesef®e méthode présente
néanmoins des limites. En e et, le fait d'avoir recours au gizssage de I'échantillon
peut introduire des artefacts de mesure en modi ant I'état d la surface (arrachement
de matiéere, déformation des parois, élimination de porosjtéd'autre part, les mesures
e ectuées sur les images MEB donnent des valeurs apparenttsnon pas reelles :
l'intersection entre les coupes réalisées et les cellules aléatoire. Il est cependant
possible de passer de la distribution apparente de la taillkes cellules a la distribution
des diametres réels par un calcul classique.

Il est également possible d'analyser des facies de ruptune MEB a n de déceler
des mécanismes de la fracture.

Résultats Les matériaux cellulaires peuvent étre considérés a plusis échelles.
lIs présentent une morphologie hiérarchique a trois échedl communément appelées
micro, méso et macro. L'échelle micro se situe au niveau degqa et des arétes ou
nous observons la microstructure du matériau constitutif. &s études portant sur cet
aspect sont rares. Néanmoins, les études existantes ont pu tnenl'importance du
comportement intrinséque de la matrice solide sur le comgement nal de la mousse.
Selon Gibson et Ashby [65], c'est le comportement de la mateiqui conditionne le
classement du comportement des mousses. A I'échelle mésmsnnous intéressons a
I'arrangement des cellules au sein de la matrice, a leur tailet leur forme ainsi qu'a
celles des parois. En n, a I'échelle macro, le matériau estresidéré comme homogene.
Il est essentiellement dé ni par sa densité.

Les observations de mousses PU ont mis en évidence la natues dellule formées.
Dans la gamme de densité étudiée (0,3-0,9), les cellules apjsent essentiellement
sphériques et fermées. La gure 2.11 représente un clichéreitroscopie électronique
a balayage d'une mousse PU de densité relative 0,66.

La morphologie des échantillons de résine époxy est étudigar MEB (gure
2.12) apres qu'ils ont été polis. La distribution des poresseplus serrée que celle des
mousses PU avec des tailles de pores plus petites (proches idEm ).
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Fig. 2.11: Cliché en microscopie électronique a balayage d'uneusse PU ( = ¢ =
0; 66).

Fig. 2.12: Observation au MEB d'une résine époxy (= s =0;92).

b) Caractérisation tridimensionnelle : tomographie a rayo n X

Principe de la tomographie a rayon X La tomographie a rayons X est une
technique non-destructive qui permet d'obtenir des imagege l'intérieur d'un solide
[79]. Selon le principe de radiographie, elle tire pro t degropriétés d'interaction d'un
faisceau de rayons X avec la matiere. Selon la loi d'absoati de Beer-Lambert (cf.
Eq 2.15), le nombre de photons transmill; par une tranche de matiére traversée par
un faisceau d'énergie E dépend du nombre de photons incideht, et du coe cient
d'atténuation de la tranche de matiéere traversée :

h 2 i
N((E) = No(E)exp E (X;yt;z) dx (2.15)
4 x

Selon la trajectoire du faisceau, le coe cient d'atténuatbn varie en fonction des
propriétés de la matiére traversée ( gure 2.13).

Ce coe cient dépend de I'énergie du faisceau incident, de tiensité de la matiere
et de son numéro atomiqueZ. Dans le domaine photoélectrique (E < 200 keV),
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Fig. 2.13: Principe physique de la tomographie a transmission @ntérieur d'une
coupe dans le plan (x,y) erz = z. L'intensité du rayon sortant dépend de la nature
de la portion de matiere traverseée.

s'écrit pour un point de coordonnées (x,y,z) [92] :

4

(X y;2) = "z

|a avec 3 a 4 (2.16)

avec K un facteur de proportionnalité et! la pulsation.

En placant un détecteur photoélectrique derriére I'échaitfon, les photons trans-
mis sont détectés et l'information est retranscrite numéguement en un niveau de gris
proportionnel aN(E). Si le détecteur est un plan, I'image résultante (appelée rad

Axe de rotation
Rayons X

Succession de projections &

Echantillon Radiographie plusieurs angles

Fig. 2.14: Schéma du principe d'acquisition de projections enntigraphie.

graphie) est la projection de toutes les sections du volumadiographié paralléles au
détecteur sur un méme plan ( gure 2.14).

L'image obtenue peut étre di cile a interpréter si la structure interne du volume
radiographié est complexe. La tomographie permet de palia ce probléme en réali-
sant une cartographie tridimensionnelle du coe cient d'aténuation. Radon a montré
en 1917 que toute fonction de deux variables(x;y) peut étre reconstruite a partir
d'un ensemble d'intégrales mesurées sur di érentes drastdu plan(O; x;y), plan dans
lequel est dé nie la fonction. En se basant sur ce principea tomographie consiste
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a enregistrer plusieurs radiographies tout en tournant l&hantillon entre 0 et 180
L'image tridimensionnelle est reconstruite en utilisant o algorithme de rétroprojec-
tion Itrée [93] (gure 2.15).

N Filtrage
v
—@— I |
Projection Rétro projection
¥ 0@0@@0-

Fig. 2.15: Schéma de principe de la rétroprojection Itrée.

Un dispositif de tomographie est composé essentiellement deis parties ( gure
2.16) : une source de rayons X caractérisée par sa plage d'gieeet sa cohérence,
un systéeme d'acquisition composé généralement d'un déteat radioscopique a écran
uorescent et d'une caméra CCD (Charge Coupled Device), ehen une plate-forme
de rotation sur lagquelle est xé soit I'objet & tomographiey soit I'ensemble source
détecteur.

Fig. 2.16: Schéma de principe de la rétroprojection ltrée.

Actuellement, nous trouvons plusieurs types de tomograpdeelon le champ d'ap-
plication. La di érence essentielle se situe au niveau delésolution spatiale du dispo-
sitif et de sa vitesse d'acquisition. Les tomographes médicx (scanner) et industriels
possedent des résolutions qui varient de 30 jusqu'a 10 m . Pour atteindre des
résolutions plus importantes, il est nécessaire d'avoir arbonne brillance de la source
de rayons X. Un faisceau su samment brillant peut étre délivrépar un synchrotron
de 3éme génération tel que 'ESRF (European Synchrotron Ration Facility) de
Grenoble utilisé dans cette étude.

Conditions d'essais a 'lESRF Nos expériences ont été réalisées sur la ligne BM05
de 'ESRF, avec l'aide d'Eric Maire, Joanna Hoszowska, Falné efebvre, Csilla Kadar
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et Wolfgang Ludwig. La taille de la source X est de 106n avec une ouverture angu-
laire inférieure & un microradian. Etant donné la grande diance source/échantillon

(une dizaine de metres), la taille du faisceau de rayon X eshportante. Ce faisceau

X est paralléle et polychromatique. A n de sélectionner I'éargie, le faisceau est mo-
nochromatisé par un réseau. L'orientation du monochromatepermet de faire varier

I'énergie entre 7 keV et 100 keV. Dans le cas de notre expérienténergie est réglée
a 14 keV. Les informations transmises par I'échantillon soniesgistrées grace a un
systeme composé d'un détecteur haute résolution permettase convertir les rayons

X en lumiéere visible et d'une caméra CCD (rapide et a bruit réait).

Il existe trois modes d'acquisition possibles : la tomograge en mode absorption,
la tomographie en mode contraste de phase et la holotomoghég La tomographie
en mode absorption repose sur le principe d'absorption décprécédemment. Dans
ce cas, le détecteur doit étre le plus proche possible de liéotillon. La tomographie
en mode contraste de phase tire prot de la di érence d'indie de réfraction des dif-
férentes phases du matériau. Cette di érence induit un dépisage entre les rayons
X transmis. Ce mode est obtenu en placant le détecteur a quekp centimétres de
I'échantillon ( gure 2.17). Il est surtout utilisé dans le @s ou la di érence d'absorp-
tion entre deux phases serait faible et permet ainsi de mieaétecter l'interface entre
ces deux phases. La holotomographie est une succession detpaphie en contraste

Fig. 2.17: Distribution de l'intensité du signal émergeant a di éentes distances de
I'échantillon. Au contact, le mode en absorption pur est rebuve. A distance plus
éloignée on retrouve le mode en contraste de phase (near eédjion).

de phase mais a di érentes distances de I'échantillon. Elfgermet d'obtenir la car-
tographie de la densité d'électrons et donc de la densité de ssa dans le matériau.
Dans notre cas, étant donnée que I'énergie faisceau de rayoast un peu trop €levée,
le polyuréthane présente un faible coe cient d'absorptiorguasi-équivalent a celui de
la phase gazeuse. Les images sont prises en mode contrastehdseen placant la
caméra a 70 mm de I'échantillon, 900 projections sont acqesspour reconstruire le
volume avec un temps de pause de 0,3 secondes par projection.

La résolution de lI'image est limitée par le scintillateur gutransforme les rayons
X en lumiére visible. Elle est ensuite réglée grace a un jeu léatilles optiques placé
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devant la caméra et permettant par grossissement sur le CCDadoir des résolutions
allant de 0,3 m a 40 m . La résolution est de 6,9m dans notre étude.

Résultats La gure 2.18 regroupe quatre photos de mousses PU de di étes
densités relatives : ces photos sont des coupes 2D extraits reconstruction de
tomographie X. Nous pouvons constater que la microstructureed mousses de densités

r/ry=0.9 r*/rg=0.77

r*/r,=0.58 r*/r,=04

Fig. 2.18: Coupes 2D de tomographie de mousses PU de di érenteasits relatives.

relatives allant de 0,9 a 0,4, change avec la densité.

Les distributions de taille des pores ( gure 2.19 (a)) et degarois ( gure 2.19 (b))
pour les di érentes densités de mousse PU ont été calculées pnalyse d'image sur
la reconstruction 3D de la mousse [82].
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Fig. 2.19: Distribution volumique des diamétres de pores et depaésseurs de parois
pour di érentes densités relatives de mousses PU.

Il existe deux types de méthodes pour mesurer une granulomiét:

Par comptage d'objets : le logiciel compte un a un tous les ¢éts (dé nis comme

des agglomérats de voxels connectés, chague objet étantasépar une couche
d'au moins un voxel d'épaisseur de matrice) contenus danstreéchantillon. Le

logiciel dresse ensuite un tableau contenant notamment lelume, la sphéricité,

les coordonnées du centre de gravité de chacun des objetsnemtés, etc. Ce
tableau peut étre traité de facon statistique pour calculela moyenne et I'écart
type de chaque parameétre ou en présenter un histogramme.

Par morphologie mathématique : I'image est traitée grace arucycle de crois-
sance et d'érosion des voxels présentant la couleur (noir blanc) de la phase
a analyser.

Initialement Aprés érosion Aprés dilatatic

Fig. 2.20: Principe de la granulométrie par morphologie mathértique

La premiere image de la gure 2.20 représente un objet contedans une des
images 3D. Elle subit alors une érosion de 2 voxels suivans leois directions.

Une représentation 2D de son état serait la deuxieme image. Bucette der-
niere subit une dilatation (troisieme image) qui termine lecycle. Le logiciel
fait ensuite la di érence entre I'image 1 et lI'image 3, et copte le nombre de
voxels qui ont disparu : cela représente la fraction de mate& dont I'épaisseur
est inférieure a 2 voxels. Le cycle est alors répété en augtaen le taille de

I'érosion/dilatation jusqu'a disparition de toute la matiére. L'érosion se faisant
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suivant les trois directions, la dimension que mesurera leggramme est la plus
petite dimension de la phase analysée c'est a dire son épaigs L'avantage
de cette méthode est de ne pas requérir la séparation initatles éléments a
analyser. En e et, la séparation se fait automatiquement gice aux ouvertures
successives. Nous pouvons ainsi remonter a la distribution ille des alvéoles
mais aussi, en travaillant sur l'image inverse, a la distriion de la taille des
parois. Il est a noter que les statistiques nales integreries alvéoles tronquées
situées au voisinage des bords. Cette méthode semble peamite pour calculer
les distributions des épaisseurs des parois, elle l'est pétre moins pour les
distributions des diameétres des pores.

Nous utilisons la seconde méthode pour nos analyses et |'étnstructurant utilisé

est un octaédre. Les calculs ont été e ectués sur des blocs3f¥? voxels.

Nous constatons sur la gure 2.19 (a) que plus la densité dimiauplus la position
du maximum semble se décaler vers les diamétres plus grande diamétre moyen
des pores varie d&5 m a 90 m respectivement pour les densités relatives allant
de 0,9 &4 0,4. La largeur des spectres a tendance a diminuer siéensens des densités
croissantes. Nous constatons également I'apparition de cistinuités vers les grands
diameétres d'autant plus marquées que la densité est élevéees discontinuités se
manifestent par la présence d'alvéoles isolées de grandédldala gure 2.19 (b)
montre les histogrammes de distribution volumique de I'ésseur des parois pour les
quatre densités. Nous constatons que les spectres se détalers les petites valeurs
de parois quand la densité diminue : les parois sont de plus elugp nes pour les
mousses de faibles densités. Une di érence se remarque etdedensités relatives
0,9, 0,77 et 0,58, 0,4 dans les épaisseurs de parois.

2.4 Techniques d'étude de la rupture des maté-
riaux

2.4.1 Essais mécaniques aux grandes déformations
Traction et uage sur machine de traction simple

Nous étudions la réponse mécanique en grande déformation deusses polyuré-
thane de densité relative allant de 0,3 a 0,84 et de résinesorp de densité relative
0,7 et 0,92. Des essais de traction et de uage sont e ectués sine machine hydrau-
lique MTS (Mechanical Testing System), a mors pneumatiqueayant une capacité de
chargement de 5kN. La mesure de la force de chargement s'e expar l'intermédiaire
d'une cellule dynamique a jauge de contraintes, située dales traverse mobile. Un
four équipé d'un systéeme de régulation thermique permet deavailler a température
contrélée. Des essais préliminaires ont permis de dé nisleonditions expérimentales
optimales. Pour les essais de traction uniaxiale, la vitessle déplacement de la tra-
verse est xée a 0,3mm:min 1. La vitesse de déformation nominale est constante
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("_= 10 %4s Y | La contrainte nominale , = F=% et la déformation nominale
"» = (L Lo)=Lo (déterminée par le déplacement de la traverse) sont enrdgies
jusqu'a rupture du matériau. Sy et Lo sont respectivement la surface et la longueur
initiale de I'échantillon, L est la longueur au cours de I'esi et F la force appliquée.
Pour les essais de uage, les éprouvettes sont soumises &d@ntes charges constantes
selon la densité de la mousse, et I'allongement résultant egesuré au cours du temps.
Les essais de uage peuvent étre tres long, ce qui imposent econtréle rigoureux de
la température.

Nos campagnes d'essais sont tout d'abord e ectuées a temptére ambiante pour
les essais de traction sur les mousses PU et les résines épdryg essais de traction
et de uage sont également réalisés a di érentes températig¢50C, 10C, 20C,

30C et 65C) sur les mousses PU de densité relative de 0,58. Environ uneaine
d'essaid ont été e ectués pour chaque condition expérimentale. Cessags sur mousses
PU et résines époxy sont e ectués sur des éprouvettes, de ¢/paltere de dimensions
3 10 50mm?3 (gure 2.21). Cette géométrie est utile pour obtenir une rupure nale
située dans la zone utile des éprouvettes.

IlO mm

Fig. 2.21: Eprouvette type haltére d'une mousse PU.

Parallelement aux essais de traction et uage décrits prédémment, des expé-
riences sont entreprises sur une chambre a haute pressioasée sur les travaux de
thése d'Alessio Guarino [15]. Le dispositif expérimental ¢e systeme d'acquisition
sont décrits en annexe B. Malheureusement, malgré les nomises modi cations sur
le systéme, nous n'avons pu exploiter les essais sur plagdesnousse PU, suite a de
multiples problemes.

2.4.2 Emission acoustique
a) Dé nition

L'émission acoustique (E.A) correspond, selon la norme AFDR [94], & un "phé-
nomene de libération d'énergie élastique sous forme d'osdélastiques transitoires
au sein d'un matériau durant des processus dynamiques de atéfiation”. Un maté-
riau soumis a déformation dissipe de I'énergie en créant descrodéplacements de

LEtant donné que la déformation du matériau ne dépasse jamaies 20% la vitesse de déformation
"vraie" peut également étre considérée comme constante.

2parfois moins de dix essais ont été réalisés en conservant uminimum de trois, cependant la
plupart du temps dix essais ou plus ont été e ectués.
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matiere dont une fraction se trouve sous la forme d'ondes digsies [49, 53]. Ces
ondes se propagent dans le matériau et subissent d'éventeglmodi cations avant
d'atteindre la surface de I'échantillon étudié. La vibraton de surface est recueillie
par un capteur piézo-électriqgue qui produit en réponse ungsial électrique : le si-
gnal d'émission acoustique. Par abus de langage, nous emplts le terme d'émission
acoustique pour désigner la technique de mesure. Cette tejue est utilisée pour
I'étude de phénoménes physiques et des mécanismes d'endagement des matériaux
et comme méthode de contréle non destructif (CND). Celle-cigpmet de détecter en
temps réel l'existence de défauts évolutifs; en revanchdeene permet pas d'obtenir
de cartographie des défauts existants dans une structurerde.

Généralement, nous distinguons I'émission acoustique tione de I'émission acous-
tique discréte ou par salves. Pour cette derniéere, le signdE.A a la forme d'une
sinusoide amortie (salve). Ce type d'émission a pour origindes mécanismes tres
énergétiqgues comme les phénomenes d'initiation et propéiga de ssures condui-
sant a la rupture. Lorsque les salves sont si fréquentes dlés se chevauchent, le
signal d'E.A se traduit par une augmentation apparente du luit de fond. Cette E.A
devient alors continue.

Dans notre cas d'étude, nous nous intéressons uniquemeniaignaux de type
discret et nous considérons que lI'endommagement est un éuéent acoustique qui
peut provenir de I'apparition soit d'une ssure, soit de plsieurs ssures qui ne peuvent
étre résolues en temps.

b) Les parametres d'émission acoustique discréte

Nous nous placons dans I'hypothése ou chaque salve corresparun événement
physique dans le matériau, et ou la forme de la salve est ditement liée aux carac-
téristiques de cet événement. Ainsi, il est important de reker tous les parametres
pouvant permettre de caractériser un type de signal discretans le but de pouvoir
remonter jusqu'a l'identi cation des di érents mécanismegphysiques mis en jeu. Les
corrélations établies entre les parameétres d'émission astique et les sources ne sont
pas universelles en raison de la dépendance des parameétigésidavec la géométrie de
I'échantillon, les propriétés du matériau et le systeme déguisition. Les parameétres
classiques qui peuvent étre extraits du signal d'E.A sont peésentés sur la gure
2.22. Une salve est dé nie par rapport & un seuil d'acquisitioprédé ni par l'expéri-
mentateur et est bornée par la premiére et la derniére alteaince dépassant ce seulil.

Les principaux parametres enregistrés en temps réel sont fgvants :
L'amplitude maximale du signal exprimée en décibels; la distribution d'ampli-
tude couvre la plage0 100dB, A(dB) = 2010g10(Vs=Viet ) avecVies =1V,
L'énergie du signal (intégration du signal au carré),
La durée correspond au temps qui sépare le premier et le dernier dépament
de seuil,
Le nombre de coupsu le nombre d'alternances correspond au nombre de fran-
chissements de seuil par le signal sur toute sa durée,
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Fig. 2.22: Principaux parameétres mesurés en temps réel sur unévead'E.A.

Le nombre de coups au picorrespond au nombre de franchissements de seulil
par le signal entre le premier dépassement de seuil et 'antptle maximale,

Le temps de montéeorrespond au temps qui sépare le premier dépassement de
seuil et 'amplitude créte du signal,

La fréequence moyennecette valeur donnée par la plupart des systémes d'acqui-
sition ne correspond pas a la transformée de Fourier du sigmaais au nombre
de coups d'une salve divisé par sa durée.

¢) Acquisition des signaux

La détection de I'onde élastique en surface d'un matériaut ga conversion en un
signal d'émission acoustique, sont assurés par des captegénéralement de nature
piézo-électrique. Ceux-ci sont placés en surface du matériat sont couplés avec
celui-ci grace a un couplant visqueux, le plus souvent un gsilicone. Le rdle du
couplant est d'améliorer la transmission des ondes entre larface de I'échantillon
et le capteur. Le signal détecté est ensuite ampli é, échatbnné puis stocké pour
traitement ultérieur.

Deux types de capteurs sont utilisés en E.A. Les premiers, slitlarge bande ,
possedent une bande passante réguliere dans une zone éterdiifréquences allant
jusqu'au MHz. lls présentent I'avantage de peu modier la fone réelle du signal,
mais possedent en revanche une faible sensibilité. Les selsp dits résonnants,
ont une bande passante moins large et présentent un pic de oége aux alentours
d'une fréquence donnée. Cette caractéristique entraine eimodi cation de l'allure
des signaux ainsi que de leur contenu fréquentiel ; cepentjdas capteurs de ce type
permettent la détection de signaux de plus faible amplitudeCe sont des capteurs
résonnants qui sont utilisés pour le systeme d'acquisition

d) Parametres de détection

L'émission acoustique est continuellement enregistréermant les tests e ectués
avec le systeme d'acquisition de données MISTRAS 2001 de lziéte Euro Phy-
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sical Acoustics (E.P.A) avec une pré-ampli cation de 40 dB. & fréquence d'échan-
tilonnage est de 8 MHz et la bande passante est de 50 kHz - 1,2 MHDes essais
préliminaires ont permis de choisir les capteurs piézo-élaques les plus appropriés
a nos conditions et aux matériaux étudiés. Les capteurs usés sont deux capteurs
résonants basses fréquences, R15 E.P.A (pic de résonancB@kHz). La gure 2.23

représente la courbe de calibration de ces capteurs, fowmar Euro Physical Acous-
tics.

Fig. 2.23: Courbe de calibration des capteurs R15 (Euro Physicatoustics).

Les capteurs sont placés sur la surface de I'éprouvette (gr12.24), permettant
ainsi la localisation des sources acoustiques. lls sonttsra I'aide d'un ruban silicone,
couplés a l'aide d'un gel silicone et positionnés a une distee de 40 mm entre leurs
centres respectifs. Les formes d'ondes sont numérisées empte réel, ainsi qu'un
certain nombre de parametres relatifs aux signaux.

Force

1
A

3
20 T .
fra

e Synthése des
100 50 signaux d'E.A

—

Capteur P
Piezo-électriqu

Enregistremen{ | |1° 4

de l'activité
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l

Fig. 2.24: Echantillon pour essais mécaniques couplés au cotgrée I'E.A.

Les parametres de con guration permettent de déterminer $ecaractéristiques des
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salves acoustiques. Des simulations de sources d'émissiacoustiques qui consistent
en la rupture d'une mine de graphite 2H [95] considérée comune point source ( gure
2.25) sont réalisées au préalable a n de régler le systéeme.

Fig. 2.25: Rupture de mines de graphite [95].

Parmi ces parametres de réglage, nous trouvons les fenétrieequisition tempo-
relles glissantes nommées PDT (Peak De nition Time), HDT (HitDe nition Time)
et HLT (Hit Lockout Time), dé nies comme suit :

PDT : constante de temps qui sert a la détermination de I'alernance maximale
d'une salve, elle permet de dé nir le pic de plus forte amplide.
HDT : constante de temps qui permet a chaque voie d'acquisdn de déterminer
la n d'une salve et donc d'arréter les mesures faites sur telci. Ceci permet
d'individualiser les salves : le HDT doit étre a la fois assemrig pour assurer
la mesure d'une salve entiere et assez court pour réduire lsque que deux
événements séparés soient traités comme une seule salve.
HLT : constante de temps qui correspond a une plage d'inhibibn de l'acquisi-
tion permettant d'inhiber les échos secondaires.
Ces valeurs régissent la maniére dont seront calculés lesgmaétres sur les signaux
et dépendent en particulier des propriétés du matériau. E§ ont été évaluées expéri-
mentalement pour les mousses PU, puis véri ées pour les résnépoxy. Les valeurs
retenues sont résumeées dans le tableau 2.1.

PDT 200s
HDT 400s
HLT 800s
Seuil | 28 a 32dB

Tab. 2.1: Parametres d'acquisition du systeme Mistras 2001.

Le seuil d'acquisition, également présenté dans ce tableast x€ en fonction
des capteurs et du bruit environnant, de maniére a ce qu'unalse ne soit pas enre-
gistrée lorsque I'échantillon n'est pas sollicité, dansdeconditions normales d'essais
(placement des capteurs, couplage, bruit de fond généré pamhachine de traction...).
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e) Vitesse de propagation des ondes dans les matériaux et att énuation

Un parametre important pour la localisation des événementsEIA est la vitesse
de propagation des ondes acoustiques dans les matériawbleaux 2.2 et 2.3).

Matériaux = | Vitesse moyennerfi:s 1) | Atténuation (dB) /35 mm
PU 0,3 900 40
PU 0,38 1000 35
PU 0,58 1250 30
PU 0,63 1300 25
PU 0,67 1300 25
PU 0,80 1500 20
PU 0,84 1550 20
PU 0,9 1700 15
Epoxy 0,7&0,92 1800 15

Tab. 2.2: Vitesses de propagation des ondes et atténuation pourédents échan-
tillons a température ambiante.

Pour les essais e ectués a température ambiante, celle-cité évaluée a l'aide des
sources simulées par rupture de mines. Pour les essais enpgérature, la vitesse a
été obtenue par des tests ou I'un des capteurs devient émeiteet I'autre récepteur
car I'échantillon est inaccessible.

De la méme maniére, l'atténuation des ondes a été quanti éeopr une distance
entre les capteurs de 35 mm (tableau 2.2 et 2.3). Pour les meas PU, l|'atténuation
augmente lorsque la densité diminue et que la températureodt.

Température | Vitesse moyenneri:s 1) | Atténuation (dB) /35 mm
50C 900 40
26C 1250 30
-10C 1300 25
-20C 1350 25
-30C 1400 20
-65C 1800 15

Tab. 2.3: Vitesse de propagation des ondes et atténuation poursdéchantillons de
mousse PU de densité relative 0,58 a di érentes températise
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f) Suivi du comportement mécanique couplé a I'E.A et localis ation

Pour chaque test, nous e ectuons le suivi mécanique de la ¢@inte en fonction
de la déformation (essais de traction) ou de la déformation donction du temps
(essais de uage). Parallelement, nous entreprenons la céation de cette évolution
avec le nombre d'événements d'E.A caractérisant I'endommement du matériau. En
outre, la position de ces événements physiques créés soubcgation est estimée
le long de I'éprouvette. L'utilisation de plusieurs capters est nécessaire pour cette
localisation. Pour les essais e ectués sur éprouvettes teaks, une localisation linéaire
est réalisée : uniguement deux capteurs sont nécessaires pbsition de la source liée
a un signal regu est calculée en fonction des di érences denfes d'arrivée des signaux
aux capteurs et de la vitesse de propagation des ondes, suggm® constante dans le
matériau considéré. Typiquement, nous déterminons la destce séparant I'événement
des capteurs comme s'il s'était produit sur la ligne médiarieant le centre des deux
capteurs. Par ailleurs, seul un certain nombre d'événemenpeut étre repéré sur
I'éprouvette. Uniqguement les événements d'amplitude plude¥ée ont pu atteindre les
deux capteurs, c'est a dire ceux qui donnent un signal sur ldeux capteurs au dessus
du seuil de détection. De nombreuses études expérimentales déja été e ectuées
sur di érents matériaux ou il était question de localisatiom spatiale des événements
d'E.A [21, 25, 32, 56, 96, 97].

g) Estimation de I'énergie d'un événement

Nous étudions I'énergie acoustiqué émise par un événement endommageant et
le temps t qui s'écoule entre deux émissions acoustiques consecutivee sont les
principales caractéristiques décrivant la dynamique de laipture. A cause de l'atté-
nuation des signaux d'E.A dans le matériau, I'énergie meskg par chaque capteur
dépend de la distance entre la position ou I'événement a eediet les capteurs. La
gure 2.26 est un exemple de l'atténuation de I'amplitude m@mum en fonction de
la distance au capteur pour une mousse PU (= s = 0:38).

Nous pouvons donc supposer que l'atténuation de I'énergid dg la forme :

AY
H:
11
o=
¢
X
©
|

avec 0 x d

N
I
D
X
©

avec"; et , les énergies recues par les deux capteuts,la véritable énergie émise,
le coe cient d'atténuation (relatif au matériau) et d la distance entre les deux
capteurs. An d'avoir une information plus précise sur I'énggie, nous prenons en
compte l'atténuation. Pour d'obtenir une énergie indéperghte de la positionx ou
I'événement s'est produit, nous déterminons I'énergie &iée par :
|
w_ Po— _

d n
—12—oeXp?/o

désormais proportionnelle a I'énergie vraie .
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Fig. 2.26: Amplitude maximum du signal en fonction de la distanceuacapteur sur
une mousse PU de densité relative 0.38. La courbe corresparid IoiA / exp( 0:3x).

Nous analysons les densités de probabilitd (") de I'énergie” et la densité de
probabilité N (t) des intervalles de tempst. N (") représente la probabilité d'obtenir
des émissions acoustiques d'énerdiet N ( t) représente la probabilité d'obtenir des
intervalles de temps de longueurt .

2.4.3 Essais de traction in situ en tomographie

Un autre moyen d'étudier le phénoméne de la rupture est de cdaple suivi de
I'activité acoustique a la technique de tomographie X et cets d'essais de traction
in situ menés jusqgu'a rupture. Des essais mécaniques in sita déja été e ectué par
tomographie X [76, 98] mais pas encore avec le couplage deni&Sion acoustique.
Ces essais sont réalisés a l'aide d'une machine de tractmmpression développée a
I'INSA de Lyon et spécialement concue pour étre montée sur Ipktes-formes tour-
nantes des tomographes de I'ESRF [99]. La gure 2.27 présenine vue d'ensemble
de la machine et une vue détaillée de I'emplacement de I'éatilon. A n d'éviter
toute obstruction des rayons X par des éléments de la machiderant les 180 de
rotation, la transmission de charge entre le plateau supérr mobile et le plateau
inférieur xe est assurée par un tube en PMMA. Ce tube, qui suppte la partie su-
périeure de la machine, a été soigneusement poli a n d'avaine épaisseur constante
sur toute la circonférence et une surface exempte de rayuré&absorption, initiale-
ment faible, sera uniforme quelle que soit sa position angire. Le polissage limite
aussi le contraste de phase sur les images di a la présencauthe tLe déplacement du
plateau supérieur est assuré par un moteur pas a pas, placértérieur de la colonne
métallique supérieure. Celui-ci est piloté par ordinateuet la charge est enregistrée
par un capteur de force également relié a l'ordinateur. La nohine peut travailler en
traction et compression avec une charge maximum de 5 kN.

Les essais sont réalisés sur des éprouvettes de mousses Pill @entes densités
relatives (de 0,4 a 0,9) a température ambiante. Les éproutes sont entaillées en
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Capteurs
piézo-électriques\

Fig. 2.27: Dispositif de traction in situ adapté aux plates forme de rotation de
I'ESRF et schématisation des éprouvettes dont la sectionrteale est plus faible.

leur centre ou de section plus petite (gure 2.27) an que laupture ait lieu dans
une zone couverte par la caméra. Les échantillons sont stés en traction uniaxiale
quasi-statique, avec une vitesse de traverse constani® (®*mm:s 1). Plusieurs prises
d'images sont realisées : I'état non déformé suivi de di émés pourcentages de défor-
mation nominale.
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Notre étude porte sur le processus de rupture des matériauxt@genes. Il semble
gue plus le degré d'hétérogénéité et le degré de désordre daténiau sont grands,
plus le processus de rupture est progressif, la rupture relse produisant suite a
I'apparition préalable d'événements précurseurs. A l'aué extréme, un cristal parfait
montrerait une rupture brutale a partir de la nucléation d'une seule micro ssure, sans
événement précurseur observable. Le degré d'hétérogé@eéit le désordre du matériau
semblent alors étre des parametres importants dans la degtion de la rupture.

Des essais mécaniques conduits jusqu'a rupture sont donaliges sur des mousses
PU et des résines époxy de di érentes densités pour testeinluence de ces para-
métres sur I'évolution de I'endommagement, avant rupture dééchantillon. Dans ce
chapitre, toutes nos expériences sont e ectués a températuambiante. La détection
des événements précurseurs est e ectuée par le suivi deti\dté acoustiqgue. Nous
nous attacherons a comprendre les relations entre les caéstiques de I'émission
acoustique et la nature hétérogene et désordonné du matériau

Nous allons voir qu'il est aussi important de distinguer lesonditions de char-
gement sur le type de rupture : essais a vitesse de déformaticonstante et essais
a contrainte imposée. Pouvons-nous alors déterminer desslainiverselles de l'en-
dommagement pour la prévision de la rupture, indépendanteke la morphologie du
matériau et des conditions de chargement?

3.1 Observations préliminaires du comportement
meécanique

3.1.1 Essais de traction

Le comportement mécanique des mousses PU est tout d'abordidi€ en traction
uniaxiale (vitesse de déformation quasi constantg,= d"=dt = 10 “s ') a tempéra-
ture ambiante. Les conditions d'essais sont décrites darsdection 2.4.1.

La gure 3.1 représente les courbes contrainte/déformatiopour des échantillons
de densité relative = g allant de 0,3 & 0,84. Chaque courbe correspond a un essai de
traction représentatif sur un échantillon de densité relée précise. Indépendamment
de la densité, nous observons un comportement mécaniquesttpue aux petites deé-
formations, conformément a la loi de Hooke, = E ". Cette déformation élastique
apparait a l'instant ou la contrainte est appliquée (la défonation est indépendante du
temps). A la sortie de cette zone, la contrainte n'est plus pportionnelle a la déforma-
tion et une déformation anélastique et plastique intervignpar abus de langage, nous
appellerons cette déformation, déformation plastique). riSuite, la contrainte néces-
saire pour poursuivre la déformation augmente jusqu'a un menum : la contrainte
au plateau  ou contrainte d'e ondrement plastique. Etant donné que nos étudions
la contrainte nominale et non vraie, celle-ci peut parfoisichinuer jusqu'au point de
rupture (jusqu'a une certaine déformation ;).
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Fig. 3.1: Courbes contrainte/déformation pour des essais de atton sur mousses PU
de densité relative de 0,3 a 0,84 a température ambiante.

Les valeurs du module d'Yound= , de la limite d'élasticité , de la contrainte
au plateau |, et de la déformation a rupture”; sont résumées dans le tableau 3.1.
Les valeurs répertoriées sont des moyennes sur les di ériemssais pour une den-
sité donnée. La limite d'élasticité de chaque mousse copesd a la contrainte a
partir de laquelle le matériau s'écarte de la loi de Hooke. Ttefois, cette limite
n'étant pas trés nette dans tous les cas, il a été dé ni une lite d'élasticité conven-
tionnelle en métallurgie, . : c'est la valeur de I'e ort unitaire pour lequel I'allon-
gement permanent résiduel, aprés maintien de I'éprouvetsous charge pendant 10
secondes, est égal a 0,2 %. Nous supposons que la non linéakgervée sur la courbe
contrainte/déformation est due au comportement anélastige et non pas a un com-
portement élastique non linéaire. A n d'obtenir cette limite d'élasticité, nous tracons,
sur les graphes contrainte/déformation, une droite paradle a la droite = E ",
dont I'abscisse a l'origine est 0,002.

=, |E (MPa)

o (MPa)

o (MPa) "

- r

0,3 164 13 | 26 o1 | 3,7 041 | 0,055 0,018
0,38 252 8 44 0.1 57 05 | 0,054 0,015
0,58 | 496 33 | 7,8 07 | 10,0 1,7 | 0,036 0,012
0,66 | 694 36 | 12,2 18| 16,2 1,7 | 0,048 0,015
0,8 871 16 15 1 23 2 0,05 0,012
0,84 | 1060 17 | 16,3 23| 23,4 6,8 | 0,043 0,024

Tab. 3.1: Caractéristigues mécaniques pour di érentes densitéle mousses PU sol-
licitées en traction a température ambiante (vitesse de d#&mation " =10 “s 1),



56 Chapitre 3. E ets de I'hnétérogénéité et du désordre

Notons que les valeurs expérimentales du module d'Youkg, pour les di érentes
densités, sont obtenues directement a partir du déplacentate la traverse, mais sans
utilisation d'extensiometre. Ces valeurs ne tiennent paompte de la déformation de la
machine et sont sirement Iégerement plus faibles que lesewak réelles. La dispersion
des données correspond aux écarts types sur les di érentafeurs obtenues pour une
densité donnée. Pour chague gamme de densité, les variatiaies valeurs peuvent étre
assez importantes, surtout pour la contrainte maximale etdllongement a rupture.
Ceci nous suggeére que les échantillons provenant d'une mémeusse peuvent avoir
des distributions d'hétérogenéités assez di érentes.

Nous allons désormais étudier ces caractéristiques mécamis|par analogie avec le
modele présenté par Gibson et Ashby [65]. Ceci n'est e ectu@'q tire de comparaison
car ce modéle est décrit pour des mousses trés peu denses. En, éa structure des
mousses que nous étudions est di érente de celle décrite pmmodele ou la structure
de la mousse est représentée par un assemblage de cellulestit@ées par des parois
et des arétes. Hors, dans notre cas, les mousses de hautesitdsnse peuvent pas
vraiment étre vu sous cet angle car il n'existe pas a propremteparler d'arétes.

a) Domaine linéaire

Nous observons une évolution croissante du module élastigde en fonction de
la densité de la mousse. Cette évolution peut étre étudiée eansidérant le modéle
établi par Gibson et Ashby [65] (équation 2.1) pour les moussa cellules fermées. Ce
modele, rappelons-le, attribue le terme au carré de la detgsa la exion des arétes et
le terme linéaire a I'étirement des parois (cf paragraphe21). La faible pression de
gaz initiale qui correspond, dans notre cas, a la pressiomaisphérique (0,1 MPa),
nous permet de négliger le troisieme terme de I'expressiond 2ui devient :

I's

ES F - ) (3.1)

avec Es le module élastique du polyuréthane et la fraction de polymere contenue
dans les arétes par rapport aux parois. Etant donné que nous gonnaissons pas la
variation de en fonction de la densité relative, nous considéronsconstant.

La variation expérimentale deE en fonction de = ¢ est décrite par la fonction
polynomiale du second degré suivante :

E =1220( =¢)%+186( =) (3.2)

A partir de cette équation, nous pouvons déterminer le modellélastique du polyuré-
thane et ; les valeurs obtenues sorfE; = 1570 MPa et = 0:;88. Les valeurs de
couramment utilisées pour les mousses polyuréthane sont caises entre 0,6 et 0,9
[62, 65], nos résultats sont donc bien en accord. Rappelongdes valeurs dé&  sont
obtenues sans correction de la déformation de la machine.p@adant, ceci ne change
pas |'évolution de ce module en fonction de la densité.
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La gure 3.2 montre I'évolution du rapport E =Eg en fonction de la densité relative
des mousses de polyuréthane a température ambiante. Cett@Iétion est décrite par
la fonction suivante : |

E 2

= 077 — +0:12— (3.3)
ES S S
0.8
0.6
O
(%]
LL
> 04
LL
0.2r
0 L L L L
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Densit relative ( r*r)

Fig. 3.2: Module d'Young relatif en fonction de la densité relate des mousses PU,
a température ambiante lors d'essais de traction. La courb@ntinue représente la
fonction d'ajustement.

Remarque : nous aurions pu penser que le modéle basé sur unecsire tétra-
kaidécaédrique [66] était plus proche des mousses que nousliéins. Cependant, les
valeurs tres di érentes des deux coe cients de I'équation .3 montrent que I'équation
2.4 ne peut pas décrire correctement la mousse PU.

b) Domaine non linéaire

Pour la prédiction du domaine non linéaire des mousses, Giloset Ashby ont
relié la contrainte d'e ondrement plastique a la contrainted'@coulement du matériau
constitutif (équation 2.5). Si la pression du gaz est néghg nous obtenons :

e

P03 —  +0;41 )— (3.4)

ys s

%]

Cependant, pour les essais de traction e ectués sur les mses PU, la contrainte

o €n fonction de la densité relative montre une évolution du mée type que le mo-
dule d'Young et non de la forme de I'équation 3.4 (la di érene est essentiellement
I'exposant qui est de3=2 dans I'équation 3.4 et de 2 dans I'équation 3.2). De surcroit
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en tracant le module d'YoungE , la limite d'élasticit¢ . et la contrainte , norma-
lisés a leur maximum, en fonction de la densité relative ( ge 3.3), nous remarquons
une évolution similaire.

O L L L L L L
0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
Densit relative r*/r_

Fig. 3.3: Limite d'élasticité des mousses normalisée a la conti@ d'écoulement du
PU massif = ys €N fonction de la densité relative = ¢ pour des essais de traction
sur mousse PU a température ambiante.

Dans le domaine non linéaire, le comportement des moussesid peut étre décrit
par le modele de Gibson et Ashby pour les mousses a cellulesntsgs en tension.
Comme nous l'avons déja mentionné, il semble que ce modélesoé pas trés bien
adapté aux mousses de fortes densités.

Par ailleurs, nous ne constatons pas de corrélation évidengntre la déformation
a rupture ", et la densité relative des mousses (gure 3.4). Il se peut gl défor-
mation nale soit plutdt corrélée a la distribution des pore e ective (désordre) : un
échantillon dont la distribution des hétérogénéités est p$ large (présence d'un pore
plus gros, par exemple) sera susceptible de rompre plus i@grnent. Cet aspect sera
discuté par la suite.

3.1.2 Essais de uage

Le comportement mécanique des mousses PU est aussi étudié ldessais de
uage a température ambiante. Une contrainte en tension espaliquée quasi instan-
tanément et maintenue a une valeur constante alors que la déhation est mesurée
en fonction du temps. Nous avons été amenés a réaliser de nombr essais préli-
minaires qui nous ont permis de dé nir des conditions expénientales permettant
d'obtenir des temps de rupture raisonnables. Ces conditisml'essais : densité relative
= 5, contrainte appliquée , = F=5 (Sy étant la section initiale de I'éprouvette),
temps a rupture et déformation a rupture ", sont réesumées dans le tableau 3.2.
Nous dé nissons ", de la fagon suivante ", = "+ ", ou ", est la déformation



3.1. Observations préliminaires du comportement mécaniqu e 59

0.14
0.12} N
o
o 0.1f
2 * *
=% % *
2 0.08 .
goos  * % st 7
(] % % ¥ ¥
0.02f * *
0 L
0.2 0.8 1

4 0.6 N
Densit relative r /rS

Fig. 3.4: Déformation a rupture”, en fonction de la densité relative = ¢ pour des
essais de traction a température ambiante.

totale jusqu'a rupture, "¢ = L=E représente la déformation élastique qui se produit
lorsque la contrainte , est appliquée et", représente la partie non élastique de la
déformation (voir gure 3.5).

Notons que les mousses plus denses supportent des contraiptas élevées. Nous
constatons que le temps a rupture, pour des conditions expéentales a priori iden-
tiques, est fortement dispersé. Ceci peut provenir des ditutions d'hétérogénéités
variables des di érents échantillons.

La gure 3.5 représente la déformation en fonction du tempsqur les densités
relatives = ¢=0,3, 0,58, 0,69, 0,8 et 0,84. Chaque courbe représente usagssur
un seul échantillon a température ambiante. Pour toutes ledensités, I'évolution
de la déformation se rapproche des trois étapes du uage (prdire, secondaire et
tertiaire) décrites dans la section 2.1.1. Lors de l'appltion de la contrainte, une
déformation élastique instantanée apparait. Juste apréefy vitesse de déformation
diminue, la pente des courbes diminuant avec le temps. Ce page se fait rapidement.
La gure 3.6 montre alors que la vitesse de déformation se bilise. || semble que
nous assistons graduellement au passage du uage primaire aage tertiaire avec
une zone de transition relativement longue qui peut étre assiée au uage secondaire.
Cette zone de transition est caractérisée par un minimum pidt constant de la vitesse
de déformation ( gure 3.6). En n, une accélération de la viesse de déformation est
remarquée avant rupture nale du matériau bien que celle-goit en général assez
faible.

La gure 3.7 représente le temps a rupture en échelle log en fonction de la défor-
mation élastique initiale" pour les di érentes densités de mousses PU. A contrainte
imposée égale, si la densité relative est plus forte aldtsest plus faible (¢ = ,=E
et le module d'YoungE est directement relié a la densité par I'équation 3.3). Nous
notons évidemment qu'a contrainte imposée égale, le tempsupture est plus im-
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= 5 | Contrainte , (MPa) | Temps a rupture (s) | Déformation a rupture ",
0,84 23,3 13271 0,048
0,84 23,3 12984 0,088
0,84 22,3 6203 0,098
0,8 21 3407 0,052
0,8 21 220,7 0,014
0,8 21 4893 0,066
0,8 21 312,4 0,021
0,8 21 7439 0,069
0,8 18,3 4791,4 0,032
0,8 18,3 6186,3 0,049
0,69 19,2 20 0,023
0,69 18 46,7 0,014
0,69 16,7 1166,7 0,049
0,69 16,7 112,7 0,016
0,69 16,7 1179 0,033
0,69 16,7 591 0,026
0,58 9 7480 0,025
0,58 9 207140 0,053
0,58 9 23524 0,032
0,3 3,67 1137,4 0,036
0,3 3,67 456 0,013
0,3 4 17 0,016
0,3 4,3 2353 0,088

Tab. 3.2: Conditions des essais de uage sur mousse PU a températambiante.

portant pour les fortes densités. Ainsi, la contrainte maximle atteinte (valeur du
plateau) augmente avec la densité du matériau. Cela se corapd assez bien dans la
mesure ou plus la contrainte appliquée est éloignée de la taimte maximale, plus
le matériau mettra longtemps a se rompre.

En premiére approximation, le temps a rupture diminue de fagoexponentielle
avec la déformation'., directement reliée a la contrainte appliquée ( gure 3.7) cette
évolution nous suggére que la déformation initiale in ue sue temps a rupture. Si
nous xons "¢ constant (valeur de la contrainte ajustée par rapport a la vaur du
module d'Young), les temps de rupture sont logiquement vais pour des mousses
de densité di érente.

Nous Vvéri ons également que la déformation a rupturé ,, a tendance a augmenter
avec le temps a rupture comme vu sur la gure 3.8.

La relation de Monkman-Grant [72] (paragraphe 2.1.2, équan 2.11) suggere que
si la vitesse de déformation est connue, la durée de vie du @aau peut étre predite :

log + mlog" = B:






























































































































































































































































































































