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Préambule

Avant de vous proposer de« déambuler » au fil de ce manuscrit, je souhaite donner
guelques éléments sur mes choix de rédaction en termes de thématiques et de format.

Mon parcours professionnel se compose de trois étapes majeures, qui sont ma thése de
doctorat au sein du LMT-Cachan, 18 mois en tant que professeur agrégé a I'lUT Science
et Génie des Matériaux de Saint-Brieuc et enfin mon poste actuel de Maitre de
Conférences. Les deux premiers volets ont été complémentaires et tres formateurs tant
humainement que scientifiguement et les compétences acquises m'ont permis de
développer des travaux de recherche personnels depuis mon arrivée en février 2005 a
'ENSIETA (désormais ENSTA Bretagne), au sein du laboratoire MSN (désormais LBMS).
Je me focaliserai dans ce manuscrit sur ces activités de recherche, sans aborder celles
développées en thése.

Un manuscrit d’habilitation a diriger les recherches peut prendre des formats tres divers :
seconde these de doctorat, compilation de publications, document de synthése mélant
état de I'art et contributions personnelles, ... Je me suis ici avant tout posé la question de
la vocation de ce document. Il sert bien sdr a la validation par des pairs des compétences
scientifiques et d’encadrement, mais c’est aussi avant tout 'occasion de prendre un peu
de temps pour discuter autour d’une problématique et un temps de pause (toute relative !)
pour prendre un peu de recul sur ses propres activités. C'est également un panorama des
activités a destination des collegues de la communauté pour faciliter les discussions et
les collaborations futures. Dans cette optique, j'ai cherché a proposer plusieurs niveaux
de lecture, avec une vision globale des activités, démarches et outils, et des
présentations plus détaillées, basées sur les articles publiés. Enfin, la question se pose
de plus en plus souvent aujourd’hui de la langue de rédaction. Le choix d’'une rédaction
basée sur les articles permet, a mon sens, un compromis intéressant. Les articles choisis
permettent de s’adresser aux collegues non-francophones, mais il me parait également
essentiel de continuer a rédiger des documents scientifiques et techniques en Francais,
pour I'enseignement comme pour la recherche. C’est donc le choix qui est fait pour
'ossature de ce document.

Le manuscrit se compose, de maniére assez classique :

o d’'un curriculum vitee détaillé décrivant mon parcours et les grandes lignes de mes
activités d’enseignement, d’encadrement et de recherche.

» d’'un document scientifique qui synthétise mes activités de recherche. Cette partie
se base sur différentes publications, en les intégrant dans un schéma d’étude
global.

Bonne lecture !

Remarque : dans la version PDF disponible en ligne, les articles ne sont pas joints pour
des considérations de droits d’édition. Me contacter si vous étes intéressés.






Resumé

La premiére partie de ce document décrit mon parcours professionnel, la seconde
synthétise les activités de recherche menées depuis 2005. Ces activités de recherche
portent sur I'étude du comportement des matériaux et sur la caractérisation des
interactions « Produit — Procédé — Environnement - Matériau ». Lors de la mise en
ceuvre ou de l'utilisation d’'un produit, des couplages apparaissent entre les sollicitations
(thermomécaniques ou d’environnement) et la microstructure, qui influencent fortement la
réponse immédiate ou a long terme du matériau et donc de la structure. L’objectif est de
pouvoir caractériser ces couplages et de proposer et valider des lois de comportement et
des critéres de ruine, y compris pour des sollicitations complexes ou de fatigue. L'accent
est mis en particulier sur I'accélération des démarches de caractérisation, qu’il s’agisse
de fatigue ou d’effets d’environnement. Ces démarches s’appliquent de maniére moyenne
sur le volume considéré mais permettent également d’investiguer les différentes échelles
impliquées, des mécanismes physiques a la réponse de la structure, au travers de la
caractérisation des gradients de propriétés microstructurales et thermomécaniques.

Mots-clefs : Fatigue ; Vieillissement ; Elastomeres ; Thermoplastiques fibrés ;
Caractérisation accélérée ; Mesures thermiques.

Abstract

The first part of this document summarizes my professional activities; the second one
describes the research activities lead since 2005, on the basis of articles published in
international journals. These research activities deal with the materials behavior and the
characterization of the so called « Process-Part-Environment-Material » interactions.
During the life cycle of a product (processing and use, mainly), couplings between the
service conditions (thermo-mechanical loadings, environment) and the microstructure,
influence strongly the short or long term response of the material and, consequently, of
the structure. The main objective is to describe these links and to assess constitutive laws
and failure criteria, including the cases of complex loadings or fatigue. A focus is
especially given on the concern of speeding-up the characterization for both the fatigue
and ageing properties. These approaches can be applied considering the mean response
of a given volume, but are also suitable to investigate the numerous scales involved, from
the basic physical mechanisms to the structure response, thanks to the description of the
thermo-mechanical and micro-structural gradients.

Keywords : Fatigue ; Ageing ; Elastomers ; SFRP ; Accelerated tests ;
Thermal measurements ;
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NOTICE SYNTHETIQUE

Yann MARCO, 37 ans
Maitre de conférences (section 60) a 'TENSTA Bretagne.

Chercheur au

Laboratoire Brestois de Mécanique et des Systemes (LBMS - EA 4325)

Titulaire de la prime d’excellence scientifique depuis janvier 2011.

FORMATION ET DIPLOMES
2003 Theése de doctorat de 'ENS de Cachan

2000 DEA «

Procédés de Fabrication »

1999 Agrégation de Génie Mécanique
1996 Admis & 'ENS Cachan comme éléve-professeur

ACTIVITES D'ENSEIGNEMENT

Depuis 2005

2003-2005
2001-2003

ENSTA Bretagne (Licence, M1 et M2 - 192h/an)
Université de Prague (M1- 40 h/an), depuis 2006
Université de Bretagne Sud (M2 — 15h/an), depuis 2007
IUT de Saint Brieuc (L1, L2, L3- 450 h/an)

ENS Cachan (L3, M1)

Ecole Polytechnique (encadrement de projets)

ACTIVITES DE RECHERCHE ET D’ENCADREMENT

Résumé

Mots-clefs
Encadrement

Mes activités de recherche portent sur I'étude du comportement des matériaux et
en particulier sur la caractérisation des interactions « Produit — Procédé —
Environnement - Matériau ». Lors de la mise en ceuvre ou de l'utilisation d'un
produit, des couplages apparaissent entre les sollicitations thermomécaniques ou
d’environnement et la microstructure, qui influencent fortement la réponse
immédiate ou a long terme du matériau et donc de la structure. L'objectif est de
pouvoir caractériser ces couplages, idéalement de maniére accélérée, et de
proposer et valider des lois de comportement et des criteres de ruine, y compris
pour des sollicitations complexes ou de fatigue.

Fatigue, Procédé, Vieillissement, Elastoméres, Composites thermoplastiques
Theses (6), Master 2 (6), Post-doctorat (1)

RESPONSABILITES COLLECTIVES

Responsable du Master Européen EMAE

Responsable des projets DURAFIP (FUI, 2012-2016), PROFEM (ANR, 2011-2014, coordinateur
global) et FEMEM (Région Bretagne, 2007-2011, coordinateur global),

Membre élu du Conseil d’Administration de MECAMA T (depuis janvier 2011),
Membre élu du Conseil de laboratoire du LBMS  (depuis mai 2012),
Responsable de contrats industriels et de recherche a hauteur de 500 k€ (hors salaires).

PUBLICATIONS

Publications dans des revues a comité de lecture : 23
Publications dans des congrés nationaux et internationaux avec actes : 48
Conférences invitées : 5
Chapitres dans des ouvrages internationaux : 1
Brevets : 1
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ETAT CIVIL - COORDONNEES

Nom : MARCO

Prénom : Yann

Date et lieu de naissance : 13 juin 1975 a Brest (29)

Nationalité : Frangaise

Situation de famille : Marié, 2 enfants (nés en 2005 et 2006)

Téléphone — (Télécopie) : 02983489 11 (0298 34 87 30)

E-mail : Yann.Marco@ensta-bretagne.fr

Adresse professionnelle : ENSTA Bretagne — Laboratoire Brestois de Mécanique et des Systémes

2, rue Francois Verny 29806 BREST cedex 09
FORMATION , TITRES UNIVERSITAIRES ET CONCOURS

2005 Classé premier au concours de recrutement de Maitre de Conférences de I'Ecole Centrale
de Nantes (poste détaché a TENSTA Bretagne).

2003 Classé premier au concours de recrutement de Professeur Agrégé de I'lUT de Saint-
Brieuc.

2003 These de doctorat de 'ENS de Cachan, mention tres honorable avec félicitations.
« Caractérisation multi-axiale du comportement et de la microstructure d’un semi-cristallin :
application au cas du P.E.T. » http://tel.archives-ouvertes.fr/tel-00005271/
Soutenue le 27 juin 2003 devant le jury suivant :
C. G’sell (président), J.M. Haudin, J.F. Tassin (rapporteurs), A. Chrysochoos, A. Poitou, G.
Régnier (Examinateurs), L. Chevalier (Directeur de thése).

2000 D.E.A. « Procédés de Fabrication » ENS-Cachan /ENSAM Paris. Option "Mise En Forme".
Mention trés bien. Rang 2.
Magistére "Sciences Mécaniques et Technologiques pour lingénieur". ENS-Cachan.
Mention Bien.

1999 Agrégation de Génie Mécanique , concours externe, rang 23.

1998 Maitrise de Génie Mécanique. ENS de Cachan-Paris VI. Mention assez bien.

1997 Licence de technologie mécanique ENS de Cachan-Paris VI. Mention assez bien.

1996 Admis a 'ENS de Cachan comme éleve-professeur (rg 25)

Admis & TENSAM (rg 30), et aux Mines de Douai (rg 7)

1993-1996 Classes Préparatoires aux Grandes Ecoles

1993

Baccalauréat série C, mention assez bien
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STATUT PROFESSIONNEL ET ACTIVITES D’ENSEIGNEMENT

Depuis février 2005 Maitre de Conférences al'ENSTA BRETAGNE de Brest.
Enseignements a TENSTA BRETAGNE (L3, M1 et M2 - 200h/an).
Enseignements a I'Université de Prague (M1- 40 h/an), depuis

2006.
Enseignements a I'Université de Bretagne Sud (M2 — 15h/an),
depuis 2007.

2003-2005 PRAG (Professeur Agrégé détaché dans le supérieur) a I'UT de

Saint-Brieuc (Science et Génie des Matériaux).
Enseignements en L1, L2 et en Licence Professionnelle « Plastiques
et Composites ». 450 h/ an.

2000-2003 Allocataire-Moniteur Normalien a I'ENS de Cachan
Enseignements en L3 et M1. (64 h/an)
Encadrement et évaluation de projets de M1 a I'Ecole Polytechnique
(15h/an).

Le détail des enseignements dispensés (matieres, répartition horaire, effectifs, ...) est
disponible dans la section « Compléments » de cette premiére partie.
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RESPONSABILITES ADMINISTRATIVES ET DE RECHERCHE (DE PUIS 2005)

Responsable du Master Européen EMAE (European Master for Automotive
Engineering, Universités de Prague et d’Arnhem et ENSTA BRETAGNE),

Responsable pédagogiqgue des U.V. « Corrélation essais-Calculs » et « Grandes
déformations, élastomeéres et composites » (60 heures chacune),

Responsable des projets DURAFIP (FUI, 2012-2016), PROFEM (ANR, 2011-2014,
coordinateur global) et FEMEM (Région Bretagne, 2007-2011, coordinateur global),

Membre élu du Conseil d’Administration de MECAMA T (depuis janvier 2011),
Membre élu du Conseil de laboratoire du LBMS  (depuis mai 2012),

Membre des jurys de 5 théses: L. Munoz (novembre 2011), A. Blaise (mai 2011),
T. Parenteau (mai 2009) en tant qu’examinateur et de A. Launay (décembre 2011) et
V. Le Saux (octobre 2010) en tant que co-directeur de these,

Membre du comité de pilotage de I'axe « Matériaux et architecture véhicules » du
Pdéle de compétitivité ID4Car,

Rédacteur du site web du laboratoire LBMS et co-responsable « Communication »
depuis 2007,

Reviewer d’articles (12 depuis 2006) pour International Journal of Fatigue, Polymer,
Polymer Engineering and Science, C.R.A.S., Composites Science and Technology...

Membre de commissions de recrutement (ENIB, IUT de Nantes)
Jury de Master 1 et 2 (UBO) et de PFE (ENSTA Bretagne).

Responsable de contrats industriels et de recherche a hauteur de 500 k€ (hors
salaires des théses) depuis 2005.

Chairman de sessions en congres nationaux et internationaux : ECCM15, DEPOS
2010, DEPOS 2012.

Expert pour le programme ANR Blanc (2012).

Co-organisateur du colloque MECAMAT Aussois 2013 : « Effets d’environnement
sur le comportement mécanique et la dégradation des matériaux »
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BILAN DES PRINCIPALES ACTIVITES D’PENCADREMENT

Co-encadrement des theses de :

- C. Champy (50 %, Theése Cifre Trelleborg-Vibracoustics, début décembre 2012)

Fatigue des élastomeres : intégration des chargements complexes aux échelles locale et
globale.

Soutenance prévue fin 2015. Encadrement effectué avec V. Le Saux.

- L. Serrano Abello (60 %, These FUI DURAFIP, depuis sept. 2012)

Caractérisation thermomécanique du comportement a la fatigue des thermoplastiques chargés
de fibres courtes.

Soutenance prévue fin 2015. Encadrement effectué avec V. Le Saux.

- I. Masquelier (40 %, Thése ANR PROFEM, depuis nov. 2011)

Influence du procédé de fabrication sur la tenue en fatigue des pieces élastomeres.
Soutenance prévue fin 2014. Encadrement effectué avec V. Le Saux, S. Calloch, B. Huneau,
P. Pilvin.

- L. Jégou (80 %, contrat Trelleborg, depuis oct. 2008)

Composites thermoplastiques a fibres courtes pour applications structurales automobiles : de
la caractérisation rapide des propriétés en fatigue a lintégration des effets du procédé de
fabrication.

Soutenance prévue le 22 novembre 2012. Encadrement effectué avec S. Calloch.

Professeur Agrégé en poste a I'lUT de Saint-Brieuc.

- A. Launay (33 %, These Cifre PSA, 2008-2011)

Critéere de dimensionnement en fatigue des pieces automobiles en PA66-GF50

Soutenue le 12 décembre 2011. Encadrement effectué avec H. Maitournam et |. Raoult.
Recruté depuis novembre 2011 comme ingénieur de recherche par PSA (Direction de la
Recherche et de I'Ingénierie Avancée).

- V. Le Saux (80%, Bourse Région, 2007-2010)

Fatigue et vieillissement des élastomeéres (thermique et en environnement marin)
Soutenue le 23 octobre 2010. Encadrement effectué avec S. Calloch.

Prix de thése Jacques Pommey 20009.

Recruté depuis septembre 2011 comme enseignant-chercheur a 'Ensta-Bretagne.
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Co-encadrement des stages de Master 2 de :

- C. Castro (40%, 2011-2012)
Contribution de la micro-dureté instrumentée a la caractérisation du comportement local des
matériaux élastomeéres. Encadrement effectué avec V. Le Saux et G. Bles.

- M. Ding (50%, 2010-2011)
Vieillissements marin et thermique des élastomeres : modéles cinétiques et gradients de lois
de comportement. Encadrement effectué avec G. Blés.

- P. Bidaud (100%, 2010-2011)
Caractérisation thermomécanique des mécanismes d’endommagement des matériaux
élastomeres.

- R. Simon (30%, 2009-2010)
Evaluation des propriétés visco-hyperélastigues des élastoméres par micro-dureté
instrumentée. Encadrement effectué avec V. Le Saux et G. Blés.

- V. Le Saux (50%, 2006-2007)
Signature thermique des élastomeéres. Encadrement effectué avec N. Ait Hocine.

- 1. Moro (50%, 2005-2006).
Cristallisation sous contrainte et tenue a la fatigue des élastomeres. Encadrement effectué
avec N. Ait Hocine. Prix SF2M-Ouest du meilleur Master 2006.

Co-encadrement du stage Post-doctoral de :

- V. Le Saux (20%, 2011).

Caractérisation thermomécanique et modélisation micro-macro des meécanismes
d’endommagement des matériaux élastomeres. Encadrement effectué avec P. Pilvin.

Remarque :
De nombreux autres stages de L2, L3 et M1 ont également été encadrés mais ne sont pas
détaillés ici.
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RESUME DES ACTIVITES DE RECHERCHE

Mes activités de recherche portent sur I'étude du comportement des matériaux et en
particulier sur la caractérisation des interactions « Produit — Procédé — Environnement -
Matériau ». Lors de la mise en ceuvre ou de [lutilisation d'un produit, des couplages
apparaissent entre les sollicitations thermomécaniques ou d’environnement et la
microstructure, qui influencent fortement la réponse immédiate ou a long terme du matériau
et donc de la structure. L’objectif est de pouvoir caractériser ces couplages et de proposer et
valider des lois de comportement et des criteres de ruine, y compris pour des sollicitations
complexes ou de fatigue.

Depuis 2006, ces activités de recherche ont pris place au sein du groupe « Fatigue » du
LBMS et se sont développées autour de la caractérisation et de la prédiction de la tenue en
fatigue des matériaux élastomeéres et des thermoplastiques renforcés de fibres courtes. Ces
thématiques de recherche n’existaient pas a mon arr  ivée au laboratoire en février 2005
et se sont développées en générant des collaboratio  ns industrielles et scientifiques
fortes au travers de theses, de projets régionaux (  FEMEM) puis nationaux (PROFEM et
DURAFIP, projets ANR et FUI) .

Trois axes principaux peuvent étre dégagés de ces études.

Le premier concerne le dimensionnement et la caractérisation rapide de la tenue en
fatigue de matériaux hétérogenes (élastomeres et thermoplastiques chargés) et présentant
eventuellement des gradients de propriétés mécaniques. Il s’agit ici de proposer une démarche
associant des outils de caractérisation thermomécanique et microscopique a un cadre de
modélisation, pour dégager un critere de fatigue pertinent et permettre de réduire
drastiguement les durées de caractérisation en fatigue. L'approche peut étre appliquée de
maniére moyenne sur le volume considéré ou en identifiant les gradients de sources de
dissipation, a I'échelle de la microstructure comme a celle de la structure.

Le deuxieme axe fort considére l'influence de I'environnement sur le comportement et les
critéeres de ruine . Cette thématique s’intéresse principalement a la description des gradients
de propriétés car l'environnement induit des variations spatiales et temporelles des
caractéristiques microstructurales et mécaniques. Les outils développés visent la description
de I'évolution des lois de comportement locales et celle des criteres de ruine. La encore le
souci d’'accélérer les démarches de caractérisation est maintenu, par la proposition et la
validation d’essais acceélérés et l'unification de linfluence des parametres au travers de
courbes maitresses.

Le troisieme axe concerne linfluence du procédé de fabrication sur le compor tement et
les propriétés en fatigue de ces matériaux. Cette influence se traduit a la fois par une
variation des propriétés des phases (types de matrices et de charges, distribution des tailles de
particules, ...), par des gradients de propriétés liés aux parametres thermiques (cuisson,
refroidissement) et d’écoulement (orientation des particules), mais également par la génération
de zones critiques (seuil d’'injection, ligne de recollement de fronts, plan de joint, ...). Ce
dernier volet peut nécessiter la mise en place d’'une chaine numérique intégrant les outils de
simulation du procédé. Il constitue surtout un passionnant champ d’application et de validation
des outils développés pour les 2 premieres thématiques.
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Le tableau ci-dessous propose une vue d’ensemble des principaux aspects des
objectifs généraux, matériaux et facteurs étudies, outils spécifiques

études menées :

utilisés.

Objectifs

Matériaux et facteurs variables

Comportement global et
gradients de comportement

Critéres de fatigue et
caractérisation rapide

Matériaux étudiés

Polyamides 66 renforcés
de fibres de verres
courtes

Chloropréne renforcé de

silice et de noirs de
carbone

Caoutchouc naturel
renforcé ou non

Autres matériaux
élastomeéres

Thése A. Launay
Projet DURAFIP

Projet FEMIEM

Projets FEMEM et PROFEM

Projet PROFEM

Théses A. Launay et L. Jégou,
Projet DURAFIP

Projet FEMIEM

Projet PROFEM

Projet PROFEM

Effets
d'environnements

Humidité + Température

Milieu marin

Air + Température

Thése A. Launay

Projet FEMEM

Projet FEMEEM

Théses A. Launay et L. Jégou

Projet FEMEM

Effets du procédé

Injection thermoplastique

Mélangeage et injection
des élastoméres

Thése A. Launay
Projet DURAFIP

Projet PROFEM

Théses A. Launay et L. Jégou,
Projet DURAFIP

Projet PROFEM

Essais mécaniques simples
et complexes

Modélisation
phénoménologique

Micro-dureté instrumentée
et analyse inverse

Essais cycliques simples et
complexes

Critére énergétique

Thermographie Infra-rouge

Micro-tomographie X

Outils principaux

Tableau 1 : Bilan des principaux aspects abordés et répartition sur les différents projets et

theses

Remarque : les détails des différents projets et théses sont donnés dans la partie
« Compléments » de cette premiére partie.
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COLLABORATIONS SCIENTIFIQUES ET INDUSTRIELLES (DEPU IS 2005)

Collaborations scientifiques :

Ifremer (P. Davies, P.Y. Le Gac)

GeM (B. Huneau)

UBS (P. Pilvin, G. Ausias)

LMS (H. Maitournam)

TARRC de Londres (A. Muhr)

Institut de chimie macromoléculaire roumain (C. Prisacariu)
Université d’Oxford (P. Buckley)

LAM (Marne la Vallée, L. Chevalier)

LMT-Cachan (F. Hild, S. Roux)

Collaborations industrielles :

TRELLEBORG Modyn, devenu Trelleborg Vibracoustic (Carquefou)
PSA (Vélizy)

RHODIA (Lyon)

TRELLEBORG Oil and Marine (Clermont-Ferrand)

DCNS (sites de Brest et d’Indret)

et EADS-Astrium, Cabasse, Esterline, ... pour différents projets étudiants.
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DETAILS DES ACTIVITES D'ENSEIGNEMENT

ENSEIGNEMENTS DISPENSES DEPUIS 2005
(ENSTA-Bretagne, Université de Prague, Université de Bretagne Sud)

Ces activités d'enseignement sont effectuées trés majoritairement au sein de I'ENSTA
Bretagne . Elles se répartissent sur les 3 années de formation du cycle ingénieur, mais
egalement au sein d’'un Master spécialisé sur les Energies Marines Renouvel ables, et
surtout, dans le cadre du « European Master of Automotive Engineering », pour lequel 40
heures d’enseignement sont effectuées a la faculté de Prague (en anglais). Des vacations
sont également données en M2 a I'Université de Bretagne Sud

Dans le tableau ci-dessous, sont rappelés les enseignements du cycle ingénieur (classés par
année de formation), puis les autres enseignements.

Type et
Années Formation Niveau horaires Matiere Référence
annuels
CM (7
2005-2012 ENSTA L3 (7) Analyse A1l
Bretagne TD (8) technologique
CM (7 i
5006-2010 ENSTA L3 (7) Conception de Ao
Bretagne TD (13) systémes
2005-2007 ENSTA 13 | TP@e) | Mecaniquedu A-3
Bretagne solide
CM (8 Connaissance et
2011-2012 aSTA L3 B | Choix de Procedés A4
9 TD (5) de Fabrication
CM (2
2011-2012 ENSTA L3 @] Choix de matériaux A5
Bretagne TD (4)
2005-2010 BENSTA M1 TD (16) Fatigue-Rupture A-6
retagne
CM (3 ion-
2009-2012 ENSTA M1 ©) Corrosion AT
Bretagne TD (10) Vieillissement
ENSTA CM (15) Rhéologie et Mise
2006-2012 Bretaqne M1 TD (8) en (Euvre des A-8
9 TP (7) Polymeres
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Type et

Années Formation Niveau horaires Matiere Référence
annuels
2005-2007 ENSTA M1 TD (8) structures A-9
Bretagne hyperstatiques
CM (2) _ _
2011-2012 ENSTA M1 D (12) Corrélation Essais- A-10
Bretagne Calculs
TP (8)
i ENSTA Projets Conception- i
2005-2010 Bretagne M1 (120) Modélisation A-ll
CM (8) -
wooszonz | ENSTA | e | o | e
g TP (4)
Matériaux
2006-2012 st M2 | CM(3) | Polyméres pour A-13
retagne , :
I’Automobile
ENSTA Projets Caractérisation-
2006-2012 Bretagne M2 (60) Simulations EF A-l4
European
Master of
Automotive CM (20) | Design of Tools and
2006-2012 Engineering M1 TD (20) Plastic Parts A-LS
Université de
PRAGUE
Master
Spécialisé
Energies CM (2) Corrosion-
2010-2012 Marines M2 Vieillissement en A-16
Renouvelables D (1) milieu marin
ENSTA
Bretagne
Master Génie
mécanique et
L CM (6 Ar
2007-2012 matériaux M2 (©) Materiaux A-17
TD (6) Elastomeres

Université de
Bretagne Sud
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A-1 Analyse technologique

Mots clefs : Lecture de plans et proposition de solutions technologiques, bases
technologiques (roulements, engrenages, transformation de mouvements...)

Actions : Mise en place (collégiale), encadrement des cours et TD.

Effectifs : 20 étudiants/an

A-2 Conception de systémes

Mots clefs : Conception et mise en plan compléte d'un mécanisme complexe original
(robots d’inspection de canalisation, de nettoyage de coques, d’aide a
l'infanterie en milieu urbain, ...)

Actions : Mise en place (collégiale), encadrement des cours et TD.

Effectifs : 20 étudiants/an

A-3 Mécanique du solide

Mots clefs : Analyse de systémes simples (poutres, treillis, enceinte) par la mécanique
des solides déformables

Actions : Encadrement et correction des TP.

Effectifs : 20 étudiants/an

A-4 Connaissance et Choix de Procédés de Fabricatio n

Mots clefs : Procédés de fabrication pour toutes classes de matériaux et de produits.
Typologie, principes physiques, paramétres et procédures d’optimisation,
choix multi-criteres de procédés. Utilisation du Logiciel CES Edupack
(Cambridge, M. Ashby) pour les TD.

Actions : Mise en place, encadrement, correction des cours et TD.

Effectifs : 110 étudiants /an (amphi), 20 étudiants /an (TD)

A-5 Choix de matériaux

Mots clefs : Choix multi-criteres de matériaux. Utilisation du Logiciel CES Edupack
(Cambridge, M. Ashby) pour les TD.

Actions : Mise en place, encadrement, correction des cours et TD.

Effectifs : 160 étudiants /an (amphi), 20 étudiants /an (TD)

A-6 Fatigue et Mécanique linéaire de la rupture

Mots clefs : Ténacité, Fatigue polycyclique et oligo-cyclique, Approches simples (Miner,
Goodman, facteurs de concentration de contraintes en fatigue, ...)

Actions : Encadrement des TD, correction des examens.

Effectifs : 20 étudiants /an
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A-7 Corrosion et Vieillissement

Mots clefs : Corrosion, Oxydation, Corrosion localisée, Protection, Vieillissement, Essais
acceléres

Actions : Mise en place, encadrement, correction des cours et TD.

Effectifs : 100 étudiants /an (amphi), 20 étudiants /an (TD)

A-8 Rhéologie et Mise en (Euvre des Matériaux Polymeé res

Mots clefs : Généralités, Caractérisation Mécanique et Microstructurale, Rhéologie, Mise
en ceuvre, Simulations d’injection

Actions : Mise en place, encadrement, des cours, TD, TP et correction des examens.

Effectifs : 15 étudiants/an

A-9 Structures hyperstatiques

Mots clefs : Etudes analytiques par les méthodes des forces et des déplacements
Actions : Encadrement des TD, correction des examens.
Effectifs : 20 étudiants /an

A-10 Corrélation Essais-Calculs

Mots clefs : Caractérisation expérimentale mécanique et thermique sur mini-structures
(lambement de canettes, traction sur éprouvettes de géométries
complexes, analyse inverse d’'un essai de micro-indentation ...).

Actions : Mise en place (collégiale), encadrement, des cours, TD, TP et correction
des examens. ROle de responsable de I'U.V. associée, qui comprend
également un cours sur les grandes transformations et des interventions
d’industriels.

Effectifs : 15 étudiants/an

A-11 Projets industriels

Mots clefs : Réponse a une problématique industrielle impliguant des éléments de
technologie, de caractérisation expérimentale et/ou de simulations
numeriques par EF. Projets de 5 mois a raison d’1 journée/semaine.

Actions : Mise en place et encadrement des projets.

Effectifs : 2 trindbmes /an

A-12 Matériaux élastomeres

Mots clefs : Caractérisation thermomécanique, Microstructure, Modélisations Visco-
élastique et hyper-élastique, Modéles moléculaires, Dimensionnement,
Simulations numériques.

Actions : Mise en place, encadrement, correction des cours, TD, TP et examens.

Effectifs : 15 étudiants /an
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A-13 Matériaux Polymeres pour I'automobile

Mots clefs :

Actions :
Effectifs :

Grandes familles, Procédés, Dimensionnement, Applications typiques et
challenges

Mise en place, encadrement des cours.

20 étudiants/an

A-14 Caractérisation-Simulations EF

Mots clefs :

Actions :
Effectifs :

Réponse a une problématique industrielle spécifique (EADS, Trelleborg,
Cabasse, Esterline, DCNS, ...) impliquant des éléments de caractérisation
expérimentale et de simulations numériques par EF, essentiellement pour
des problématiques non-linéaires. Projets de 2 mois a raison d'l1 a 2
journée/semaine.

Mise en place et encadrement des projets.

3 monémes /an

A-15 Design of Tools and Plastic Parts

Mots clefs :

Actions :

Effectifs :

Polymeric  Materials,  Thermo-mechanical  properties,  Automotive
applications, Manufacturing processes, Rheology, Focus on injection
moulding, Elastomeric materials

Mise en place, encadrement, correction des cours, TD, TP et examens.
Enseignements dispensés en langue anglaise a un public international
(Tchéques, Hollandais, Indiens, Mexicains, Colombiens, ...)

15 étudiants/an

A-16 Corrosion-Vieillissement en milieu marin

Mots clefs :

Actions :
Effectifs :

Corrosion, Corrosion localisée, Protection, Vieillissement, Essais accélérés,
Etudes de cas en milieu marin

Mise en place, encadrement, correction des cours et TD.

10 étudiants /an

A-17 Matériaux élastomeres

Mots clefs :

Actions :
Effectifs :

Caractérisation thermomécanique, Microstructure, Modélisations Visco-
élastique et hyper-élastique, Dimensionnement, Simulations numeériques
Mise en place, encadrement, correction des cours, TD, TP et examens.

25 étudiants /an
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ENSEIGNEMENTS DISPENSES A L'IUT DE SAINT-BRIEUC (20 03-2005)

Activités d'enseignement effectuées au sein du département Science et Génie des Matériaux
en tant que Professeur agrégé de génie mécanique (PRAG, 384 H/an hors heures
supplémentaires) réparties a la fois en premiere et deuxieme années d'lUT (Science et Génie
des Matériaux) mais également en licence professionnelle "Plastiques et Composites"

Type et
Années Formation Niveau horaires Matiére Référence
annuels
- CM (18)
2003-2005 T Saint L1 TD (36) | Matériaux Polyméres B-1
BRIEUC
TP (36)
. CM (16) . ,
2003-2005 ILI;EISE?;?;- L2 TD (29) mécai?el?eloc?; (feltuides B-2
TP (36) g
- CM (18) L .
2003-2005 ILEJs:eFE?JWc]:t L3 TD (36) Mateé'tar‘;éslg'yirgeres B-3
TP (36) 9
i IUT Saint- Projets Matériaux polymeres i
2003-2005 BRIEUC L3 (200 h) et composites B-4
B-1 Matériaux polyméres
Mots clefs : Généralités, Caractérisation Mécanique et Microstructurale, Mise en ceuvre
(thermoformage, injection, extrusion, chaudronnerie, composites).
Actions : Mise en place, encadrement, des cours, TD, TP et correction des examens..
Effectifs : 50 étudiants/an
B-2 Rhéologie et mécanique des fluides
Mots clefs : Fluides newtoniens et non-newtoniens, Rhéométrie, Navier Stokes
Actions : Mise en place, encadrement, des cours, TD, TP et correction des examens.
Effectifs : 50 étudiants/an
B-3 Matériaux Polyméres et Rhéologie
Mots clefs : Généralités, Caractérisation Mécanique et Microstructurale, Rhéologie, Mise
en ceuvre, Simulations d’injection
Actions : Mise en place, encadrement, des cours, TD, TP et correction des examens.

Effectifs : 20 étudiants/an
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B-4 Projets industriels longs en Licence Profession nelle (5 mois)

Mots clefs : Valorisation des algues vertes par réalisation de pots thermoformés
Définition d’outillage et réalisation de rampes d’infusion en PP extrudée
Amélioration de la simulation numérique de l'infusion des sandwichs
Etudes de faisabilité et réalisation de pieces thermoplastiques injectées

Actions : Mise en place et encadrement des projets.

Effectifs : 4 trinbmes /an

ENSEIGNEMENTS DISPENSES AU COURS DE LA THESE (2000- 2003)

Activités d'enseignement effectuées dans le cadre d’un monitorat au sein du département de
génie mécanique (2000-2003), réparties a hauteur de 64 h/ an en maitrise et licence de
technologie mécanique (ENS-Cachan/Paris VI).

J'ai également eu 'opportunité d’encadrer des éléves de I'Ecole Polytechnique dans le cadre
de leur scolarité de 3eme année.

Type et
Années Formation Niveau horaires Matiere Référence
annuels
2000-2003 ENS Cachan L3 CM (4) Fabrication de C-1
TD (8) produits (Usinage)
TP (16)
2000-2003 ENS Cachan L3 TP (20) CFAO (Usinage) C-2
2000-2003 ENS Cachan M1 Projets CFAO-Métrologie- C-3
(25) Usinage-Injection
2001-2003 Ecole M2 Projets Rhéologie des fluides C-4
Polytechnique (25) complexes

C-1 Module de Fabrication de produits (Option usina  ge)

Mots clefs : Usinage, Bases technologiques, Gammes de fabrication, Conditions de
coupe

Actions : Mise en place, encadrement, des cours, TD, TP et correction des examens.

Effectifs : 30 étudiants/an

C-2 Module de CFAOQO (Partie usinage)

Mots clefs : CFAO sur CATIA V4 et V5, Gamme de fabrication, Usinage sur centre CN
Actions : Mise en place et encadrement des TP.
Effectifs : 30 étudiants/an
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C-3 Projets ENS Cachan

Mots clefs :

Actions :
Effectifs :

Rétroconception, métrologie, CFAQO, Usinage, Injection plastique/moulage
cire perdue

Mise en place et encadrement des projets.

2 trinbmes /an

C-4 Projets d’Etudes d’Approfondissement (EA) Ecole Polytechnique

Mots clefs :
Actions :
Effectifs :

Rhéologie élongationnelle a chaud, Cristallisation sous contrainte
Mise en place et encadrement des projets.
2 trinbmes /an
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DETAILS DES PROJETS DE RECHERCHE

Projet DURAFIP (FUI 2012-2015)
et these de L. Serrano

Role :
Responsable scientifique pour TENSTA Bretagne;
Co-encadrant de la thése (avec V. Le Saux).

Titre : Durabilité des Polyamides renforcés de fibres de verre

Partenaires industriels: Rhodia (porteur), PSA, Trelleborg, Toyota, Promold,
Xiltrauto, ADI, AXS

Partenaires académiques : Université Catholique de Louvain, CEMEF-Mines de Paris,
ENSAM Paristech, LMGC

Labelisations : MOVEO, AXELERA, ID4Car

Montant : 5,2 M€ (2,2 ME£ financés)

Résume :

Ce projet est trés vaste et nous n’intervenons que sur des objectifs partiels. Les
apports attendus de notre contribution au projet sont de comprendre les liens entre la
microstructure, le chargement thermo (hygro)-mécanique et les mécanismes de
fatigue (sites d'initiation, scenarii d'évolution, critere de rupture) afin de
proposer/valider un critére de fatigue applicable sur structure complexe.

Mots-clefs :
Thermoplastiques fibres courtes; Effets du procédé ; Auto-échauffement; Micro-
tomographie ; Critere énergétique ; Eprouvettes de structures ;

Projet PROFEM (ANR Programme MATEPRO 2011-2014)
et thése d’l. Masquelier

Role :
Coordinateur du projet et responsable scientifique pour TENSTA Bretagne;
Co-encadrant de la thése (avec S. Calloch, V. Le Saux, B. Huneau et P. Pilvin).

Titre : Influence du Procédé sur la Fatigue des Matériaux Elastomeéres
Partenaires industriels : Trelleborg Modyn, LRCCP

Partenaires académiques : LimatB (UBS), GeM (ECN)

Labelisations : ID4Car, EMC2, Elastopole

Montant : 1,3 M€ (605 k€ financés)

Résumé :

Il s’agit ici d’améliorer la compréhension de l'influence du procédé de fabrication des
matériaux élastoméres (formulation, mélangeage, injection) sur leurs propriétés en
fatigue. L’approche se veut multi-échelle et les outils développés décrivent les
mécanismes et scenarii de ruine pour un matériau homogénéisé comme pour des
aspects structuraux (gradients de comportement, effet du plan de joint, ...).

Mots-clefs :
Matériaux élastomeres ; Procédé ; Auto-échauffement; Micro-tomographie ; Micro-
dureté ; Modéles micro-macro ;




Thése de L.Jégou
(PRAG, contrat TRELLEBORG-MODYN, 2008-2012)

Roéle :
Co-encadrant de la thése (avec S. Calloch).

Descriptif :

L'objectif de ces travaux de these est de permettre le développement d’'une démarche
de caractérisation rapide des propriétés a la fatigue pour des composites fortement
renforcés de fibres courtes (ici du polyamide chargé de fibres de verre a 50% en
masse). Cette démarche couple des mesures par thermographie infra-rouge a un
critere de fatigue basé sur I'énergie dissipée. La corrélation des indicateurs
thermomécaniques et microstructuraux est investiguée par micro-tomographie aux
rayons X. L’influence de nombreux facteurs d’ordre 1 ou 2 est étudiée (géométrie,
humidité, orientation des fibres, distribution des longueurs de fibres, ...) et une courbe
unifiée tres satisfaisante entre I'énergie dissipée et le nombre de cycles a rupture est
dégagée. Ces travaux ont aussi permis d'appliquer la technique de caractérisation
thermographique pour détecter des gradients a I'échelle de I'épaisseur de I'éprouvette,
mais également d’évaluer rapidement la durée de vie pour des essais sur piéces.

Mots-clefs :
Thermoplastiques fibres courtes; Effets du procédé ; Auto-échauffement; Micro-
tomographie ; Critere énergétique ;

These d’A. Launay
(CIFRE PSA, 2008-2011)

Roéle :
Co-encadrant de la thése (avec H. Maitournam du LMS et |. Raoult de PSA).

Descriptif :

Les travaux de cette thése visaient a développer une démarche de dimensionnement a
la fatigue des composants automobiles en thermoplastiques a fibres courtes (ici du
polyamide 66 chargé a 35 % en masse). La premiere étape est la proposition d'une loi
de comportement cycligue, qui modélise les composantes non linéaires du
comportement (viscoélasticité, viscoplasticité, adoucissement) pour différentes
conditions d’environnement (température et taux d’humidité). Le modéle anisotrope
décrit le lien avec le procédé d'injection, en s'appuyant explicitement sur la distribution
d'orientation des fibres prédite par des logiciels de simulation d’injection, et est validé
sur structures.

La connaissance des chargements mécanigues locaux et des mécanismes non
linéaires permet de construire un critere de fatigue fondé sur la densité d'énergie
dissipée par cycle. Ce critére, proposé a partir d'essais multiaxiaux de la littérature, est
ensuite identifié et appliqué avec succes sur le matériau de I'étude, pour différentes
microstructures, conditions hygrothermiques et histoires de chargement.

Mots-clefs :
Thermoplastiques fibres courtes ; Modele phénoménologique elasto-visco-plastique ;
Anisotropie et dépendance a I'environnement ; Critére de fatigue énergétique ;
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Projet FEMEM (Région Bretagne 2007-2011)
et these de V. Le Saux

Role :
Coordinateur du projet et responsable scientifique pour TENSTA Bretagne;
Co-encadrant de la thése (avec S. Calloch).

Titre : Fatigue et vieillissement des élastoméres en milieu marin
Partenaires industriels : Trelleborg Modyn, DCNS, Ifremer

Labelisations : Pole « Mer » Bretagne

Montant : 630 k€ (248 k€ financés)

Résumé :

Cette étude s’est intéressée a la fatigue et au vieillissement des matériaux élastomeres
pour deux types d’applications : le vieillissement thermique des pieces anti-vibratoires
(pieces machines, suspension de lignes darbres, ...) et le vieillissement en
environnement marin (joints d’étanchéité en zone portuaire, corps de pipeline pour les
applications offshores). Ce projet a vu le développement de démarches d’analyse du
vieillissement en conditions thermiques et marines (essais accélérés, identification
inverse du comportement local sur la base d’essais de micro-dureté instrumentée), ainsi
gue la mise en place d’'une démarche de caractérisation rapide des propriétés en
fatigue des matériaux élastoméres chargés, permettant de passer de 3 semaines de
tests et 50 éprouvettes a 2 jours et 5 éprouvettes.

Mots-clefs :
Matériaux élastoméres ; Vieillissements thermiques et marin; Auto-échauffement ;

Micro-tomographie ; Micro-dureté ;
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Partie 2 :

DOCUMENT

SCIENTIFIQUE

A- Introduction et vision globale

B- Fatigue de matériaux hétérogenes :
dimensionnement et caractérisation rapide

C- Influence de I'environnement sur le comportement
D- Perspectives

E- Bibliographie

et les critéres de ruine
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A- Introduction et vision globale

1- Contextes industriels

Mes travaux de recherche actuels visent principalement a optimiser les démarches
de dimensionnement en fatigue des pieces industriel les, en particulier pour les
matériaux hétérogénes que sont les élastoméres chargés et les thermoplastiques
renforcés de fibres courtes.

Cette volonté d’optimisation porte sur :

. 'amélioration de la démarche de conception (proposition de loi de
comportement et de critére de fatigue pertinents, compréhension de l'influence du
procédé et de I'environnement de service) pour optimiser les compromis entre poids,
codts et performance ;

. la réduction des temps de caractérisation de la durabi lité (fatigue et
vieillissement) de ces matériaux dans le cas d’éprouvettes et de pieces. Ce dernier
point est crucial pour ces matériaux organiques, trés sensibles d’'une part a leurs
conditions de service, et présentant d’'autre part un comportement dissipatif sous
chargement cyclique qui limite I'usage de fréquences élevées pour les tests de fatigue.

Les paragraphes ci-dessous décrivent succinctement les différents contextes
industriels abordés, pour les deux grands types de matériaux investigués.

a. Matériaux élastomeres

. Fatigue et vieilissement thermo-oxydatif de piéces anti-vibratoires
automobiles

La premiére difficulté du dimensionnement de ces piéces
provient d'un cahier des charges exigeant: chargements
temporels complexes et multi-axiaux, fréquences variées,
températures variables. La seconde, dun comportement
cyclique complexe : forte non linéarité et grandes déformations,
effets Payne et Mullins, couplages a court et moyen termes a
'environnement, fort auto-échauffement. En outre, les matériaux
elastomeres sont issus de formulations tres diverses, par un
procédé multipliant la variabilité des parameétres, pour I'étape de
meélangeage comme pour celle de l'injection, ce qui rend le choix
optimal difficile.

Ces difficultés intrinseques sont aujourd’hui complexifiées par les normes
environnementales EURO 5 et REACH. La premiére cherche a réduire les émissions
de CO2 en préconisant des températures de moteur plus élevées (donc des
conditions de service plus sévéres), la seconde interdit I'usage de nombreux
composants chimiques, ce qui nécessite la qualification de nouvelles formulations.
Enfin, le contexte automobile mondialisé réduit les temps de développement, de
gualification des prototypes, et induit des exigences accrues de compacité, poids,
performances et codlts.

Les études menées dans ce contexte cherchent a réduire le temps de caractérisation
en fatigue (FEMEM, PROFEM) et a proposer des protocoles de vieillissement thermo-
oxydatifs accélérés (FEMEM et contrats Trelleborg). Les études en cours ou
démarrant prochainement visent en particulier a mieux décrire I'influence du procédé
de fabrication sur la tenue en fatigue (PROFEM), ainsi que les effets de cumul, en
particulier pour les chargements multi-axiaux (these de C. Champy).
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. Fatigue et vieillissement en milieu marin : tubes o ffshore et joints portuaires

L’objectif pour ces deux types d’applications
est double. Il est tout d’abord nécessaire de
passer avec succes les certifications de
mise en service, qui sont naturellement
séveres  pour limiter les  risques
environnementaux. Cette  étape de
certification nécessite la caractérisation des
joints neufs et vieillis, ainsi que la validation
par simulation numérique de la structure
s - - proposée. Le deuxiéme point concerne la
predlctlon des perlodes de malntenance et la réduction des fréquences de controle,
dans la mesure ou les codts d'intervention sont lourds. Cette évolution ne peut se faire
au détriment de la fiabilité car les contraintes environnementales sont évidentes et les
arréts de production extrémement codlteux.
Les études menées dans ce contexte cherchent a réduire le temps de caractérisation
en fatigue et a proposer et valider des protocoles de vieillissement accélérés en milieu
marin (FEMEM).

b. Thermoplastiques renforcés de fibres de verre co  urtes

L'un des impératifs actuels de l'industrie automobile est de
réduire le poids des véhicules, pour réduire la puissance
embarquée, le codt, la consommation affichée et les
émissions de CO2. Les thermoplastiques renforcés de fibres
courtes font figure de candidats idéaux pour le remplacement
de pieces métalliques (intégration de fonction, mise en forme
par injection autorisant les hautes cadences, ratio
colt/performance acceptable).

Néanmoins, ce choix, viable économiguement, complique
incroyablement la tache des concepteurs. Tout d’abord, ces
matériaux sont beaucoup plus sensibles a leurs conditions
de service (température, humidité), en particulier dans un
contexte d'utilisation pour des zones climatiques trés
diverses. Les températures d’utilisation sont par ailleurs le plus souvent tres proches
de la température de transition vitreuse (Tg) de ces matériaux, ce qui active
'ensemble des composantes du comportement (visco-élasticité, visco-plasticité,
endommagement, ...). Enfin, la mise en ceuvre par injection de ces matériaux
composites génere un couplage extrémement fort entre la géométrie de la piéce, les
parametres du procédé, et les proprietés mécaniques locales. Ces difficultés de
dimensionnement, déja sensibles pour des applications du circuit d’air, deviennent
cruciales pour des pieces de structure telles que les pieces de suspension du moteur.
Les études menées s’attaquent aux différents aspects clefs de la problématique
industrielle : proposition d’'une loi de comportement riche et intégrant les effets de
'environnement et du procédé (these d’A. Launay), détermination d'un critere de
dimensionnement en fatigue (théses d’A. Launay et de L. Jégou), caractérisation
rapide en fatigue de pieces et d'éprouvettes (thése de L. Jégou), extension des
démarches existantes aux détails critiques structuraux et intégration des effets de
cumul (projet DURAFIP). Les matériaux considérés sont des polyamides renforcés de
fibres de verre (respectivement a 35 et 50 % en masse), et seront notés dans la suite
PA66-GF35 et PA66-GF50.
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2- Problématiques scientifiques et points abordés
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Figure 1 : lllustration des problématiques industrielles et scientifiques



La figure 1 synthétise les attentes de lingénieur pour ces différents contextes
industriels : il est nécessaire de prévoir la réponse thermomécanique locale du
matériau (pour la piece finale ou des éprouvettes), puis de disposer d’'une grandeur
thermomeécanique pertinente et reliée a la durée de vie au travers d’un critere de ruine
(en fatigue, par exemple), afin de prédire la durée de vie de la structure. Ces outils de
dimensionnement prédictifs peuvent étre également utilisés pour effectuer un
diagnostic sur une structure existante et qualifier sa réponse a un chargement donné.
Dans les deux cas, I'exigence industrielle principale, outre la fiabilité de la démarche,
est la réduction du temps de développement, ce qui passe par des démarches de
modeélisation et de simulation raisonnables (nombres de parametres, temps de calcul)
et par des protocoles de caractérisation aussi efficaces que possible.

Ces objectifs a vocation applicative forte soulévent des problématiques scientifiques
nombreuses, reliées a une transition d’échelle complexe. La figure 1 illustre quelques
unes des échelles pertinentes pour les deux grandes familles de matériaux étudiés. La
difficulté pour ces matériaux, vient non seulement de la multiplicité des échelles
impliquées, mais également de la complexité des mécanismes, activés
simultanément, pour les environnements de service considérés : visco-€élasticité,
visco-plasticité, endommagement, changements de phases, de microstructure, de
composition. Il est par conséquent ardu de comprendre, modéliser, identifier les liens
entre les mécanismes pilotant le comportement et la ruine de ces matériaux a des
échelles intermédiaires et les manifestations macroscopiques. La réponse a ces
guestions passe par une combinaison des démarches de prédiction
(d’homogénéisation) ou d’identification (de localisation).

Avant de décrire les travaux de recherche réalisés en suivant une logique thématique,
ce qui sera fait dans le corps du document, il m'a paru intéressant de brosser un
panorama des aspects investigués pour les différentes échelles impliquées. Les
paragraphes suivants reprennent ainsi les échelles identifiées sur la figure 1,
expliquent les difficultés puis synthétisent les points abordés et les démarches
adoptées.

a. Mécanismes de comportement des phases et constit  uants

Ce premier bloc est assez étendu puisqu’il recouvre I'échelle des macromolécules,
organisées en réseaux réticulés ou non, semi-cristallin ou non, mais également celle
des phases et constituants, organisés en sphérolites, réseaux, percolants ou non, de
charges de faibles dimensions (i.e. inférieures au micron) ou de phases différentes
(élastomeéres co-polymeres, par exemple).

Ces échelles sont cruciales pour les matériaux considérés car elles permettent la
compréhension fondamentale du comportement en se basant sur :

la mobilité des chaines. Celle-ci présente plusieurs temps caractéristiques, évolue
suivant la phase considérée et la distance aux interfaces, ainsi qu'avec les molécules
présentes dans la formulation initiale ou absorbées en cours d'utilisation ;

I'évolution des conformations de réseaux de chaines ou de charges. On évoquera ici
les coupures de chaines, I'évolution de la densité de réticulation, la structuration des
réseaux de charges, avec éventuellement des interactions avec la conformation des
chaines moléculaires (via les concepts de gomme occluse et gomme liée), les
changements de phases.
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Certains mécanismes de ruine interviennent également & ces échelles (plasticité
cristalline, rupture de sphérolites, rupture d’interface charge/chaines, rupture de
chaines, ...) et peuvent contribuer a la rupture macroscopigue, méme pour ces
matériaux tres hétérogenes.

Dans les études menées, cette échelle est abordée principalement pour les
problématiques de vieillissement des matériaux élastomeres (milieu marin et thermo-
oxydatifs) pour lesquelles des collaborations avec Ifremer (P-Y. Le Gac) et 'IMN (M.
Paris) ont permis d’investiguer les mécanismes physiques a I'ceuvre, a l'aide de
diverses techniques (FTIR, Raman, RMN en phase solide).

En ce qui concerne les propriétés en fatigue des matériaux élastoméres, une
collaboration est en cours avec le LimatB (P. Pilvin) dans le cadre du projet PROFEM
pour adapter le modele micromécanique développé dans la these de B. Omnés [51] et
permettre de décrire les mécanismes dissipatifs et endommageants a ces échelles.

Pour les thermoplastigues chargés de fibres de verre, I'analyse s’est bornée pour
linstant a une vérification de I'homogénéité du taux de cristallinité dans les
éprouvettes et structures considérées, pour s’'abstraire de cette échelle
supplémentaire. Ces aspects pourraient étre abordés dans le cadre du projet
DURAFIP en profitant de I'expertise de Rhodia pour générer des variations a cette
echelle et en tester les conséquences pour la fatigue aux échelles supérieures.

Références associées : [1-28]

b. Mécanismes de ruine et de dissipation

La dénomination de cette échelle est bien sOr discutable puisque, comme évoqué au
paragraphe précédent, des mécanismes de ruine et de dissipation sont également
présents aux échelles inférieures. Les questions a résoudre sont justement d’isoler
I'échelle pertinente d’analyse, et de dissocier les mécanismes dissipatifs ne participant
pas ou peu a la fatigue de ceux qui y contribuent a I'ordre 1. L’échelle considérée ici
est celle des inclusions de grande taille (i.e. dont l'une des dimensions
caractéristiques est supérieure a 50 microns) qui sont classiquement identifiées, pour
les matériaux hétérogénes considérés, comme les sites d'initiation du scénario de
rupture finale. Cette échelle est également intéressante car elle permet de combiner
différentes techniques standard d’observation (MEB, tomographie, dispergrader, ...).

Pour les matériaux thermoplastiques, les mécanismes de ruine a I'échelle des fibres
ont été investigués de maniere classique, essentiellement sur la base d’observations
au MEB et permettent de retrouver les mécanismes classiques de la littérature, a
I'exception des décohésions fibres-matrices, qui semblent se produire au voisinage de
la fibre et non plus directement a l'interface. Ceci peut étre expliqué par I'amélioration
de I'ensimage au fil du développement de ces matériaux. Ces observations illustrent
limportance de la ductilité de la matrice sur les faciés observés et permettent la
compréhension de [linfluence des conditions environnementales (température,
humidité), mais également celle des cartographies de température observées a
I'échelle de I'éprouvette ou de la mini-structure. En se basant sur des microstructures
générées a laide d'un code commercial (Digimat®), la correspondance entre les
zones préférentielles d’amorcage et les zones de forte pression hydrostatique a
également été validée. Les études menées montrent par ailleurs que la question de
'échelle pertinente d’investigation des sites de fatigue reste posée, car les
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mécanismes peuvent étre considérés a I'échelle des sphérolites, a I'échelle d’une ou
deux fibres, mais également a I'échelle des paquets de fibres et des zones contigues
ou elles sont moins concentrées.

Pour les matériaux élastomeres, des observations a I'aide de MEB et par sonde EDS
ont été réalisées pour identifier la nature des inclusions ayant généré 'amorcage, mais
les principaux résultats ont été obtenus par micro-tomographie aux rayons X. Les
observations, réalisées pour du polychloropréne renforcé de silice et de noirs de
carbone et pour du caoutchouc naturel renforcé de noirs de carbone, ont permis la
visualisation en 3 dimensions des cavités. Trois principaux mécanismes ont été
identifiés : la décohésion de la matrice aux péles de linclusion, la rupture de
l'inclusion, la création de vides par cavitation entre des inclusions proches et alignées
suivant la direction de sollicitation locale.

Cette description tres intéressante vis-a-vis des mesures MEB classiques, reste
cependant géométrique, au mieux cinématique pour des mesures in-situ. De maniére
a permettre la caractérisation de la réponse mécanique a cette échelle, et en
particulier pour déterminer les mécanismes de dissipation, nous développons dans la
these d’l. Masquelier (projet PROFEM) des mesures thermomécaniques a I'échelle de
ces inclusions, qui semblent & méme de donner des résultats extrémement
intéressants.

Références associées : [29-57]

c. Population de sites et scenarii de ruine

Dans les études menées, le choix est fait d’adopter une démarche en initiation des
défauts, soit parce que la phase de propagation est trés rapide pour les
thermoplastiques fibrés, soit parce que c’est le critére de dimensionnement utilisé pour
les applications visées, pour les matériaux élastomeres. Les scenarii de ruine sont
donc décrits jusqu’au critere d’amorcage macroscopique (apparition d’'une fissure
millimétrique, chute de raideur correspondante, rupture locale ou totale le plus souvent
pour les matériaux thermoplastiques fibrés).

Pour les matériaux thermoplastiques renforcés, la faible dimension, la tortuosité des
cavités autour des fibres et les artefacts génerés par les fibres rendent difficile la
caractérisation de I'endommagement. Dans les études menées, des analyses par
micro-tomographie aux rayons X ont été réalisées. La résolution, de l'ordre du
diamétre des fibres ne permet pas de trancher sur la nature des phénomenes
(plasticité ou endommagement) mais parait cependant offrir la possibilité de décrire
les sites de fatigue (localisation, évolution en nombre et taille en fonction du
chargement). Dans les études menées, cette caractérisation de la population de sites
n'est pas utilisée de maniére quantitative mais permet une corrélation aux mesures
thermomeécaniques et conforte I'analyse des courbes d’auto-échauffement.

Pour les matériaux élastomeres, les mesures par micro-tomographie aux rayons X
d’'un polychloroprene ont permis de décrire I'évolution de la population de défauts au
cours d'essais de fatigue interrompus et ce, pour différents paliers d’auto-
échauffement. Ces données ont alimenté la discussion de différents criteres de ruine
et surtout permis de dégager une courbe maitresse reliant la déformation maximale
locale a la densité volumique de défauts. La méme approche est actuellement
appliguée a dautres formulations dans le cadre du projet PROFEM. Celles-ci
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présentent des caractéristiques trés variées, ce qui souléve les problématiques
classiques d’adaptation des scénarii de ruine (compétition de mécanismes de surface
et de volume, poids d’'un défaut critique vis-a-vis d’'un endommagement diffus, par
exemple).

Références associées : [58-69]

d. Analyse en moyenne ou avec gradients de comporte  ment

L’échelle considérée ici est celle de la section d'une piéce ou d'une éprouvette. Elle
recouvre en fait deux échelles proches, qui sont celle de la population des sites de
fatigue évoqués au paragraphe précédent et celle de la description des gradients de
propriétés (généres par le procédé et/ou I'environnement). Dans les études meneées,
le volume correspondant peut étre considéré soit de maniere moyenne (méme si,
comme lillustre la figure 1, il présente des hétérogénéités ou des gradients), soit décrit
a l'aide d'une échelle intermédiaire, permettant de rendre compte des gradients de
propriétés.

Imaginons tout d’abord le cas d’'une section sans gradient de propriétés. Dans le cadre
du dimensionnement a la fatigue, I'objectif est de pouvoir caractériser (si possible
rapidement) la tenue en fatigue de I'élément de volume associé, d'y associer un critere
thermomécanique, et en vue du calcul de structures, de pouvoir prédire I'état local par
une loi de comportement ad-hoc. A la vue des résultats obtenus aux échelles
inférieures et décrivant les mécanismes et I'évolution de la population de défauts, il
parait tentant d’utiliser ces données pour calculer la réponse thermomécanique a
I'échelle du site, puis d’évaluer une réponse globale en se basant sur la description
statistigue de la population. Cependant, méme en disposant d’informations
microstructurales riches (par exemple dans le cas du polychloroprene) la transition
vers le volume de I'éprouvette reste tres complexe pour ces matériaux. En effet, leur
comportement présente de multiples mécanismes non linéaires (plasticité, viscosité,
endommagement, changement de phase) ce qui rend ’lhomogénéisation difficile, pour
le comportement, comme pour le critere de ruine. La deuxieme difficulté, sensible en
particulier pour les thermoplastiques fibrés, reste la définition de la bonne échelle de
description des mécanismes de fatigue. Une approche moyenne a donc été retenue
pour les thermoplastiques comme pour les élastomeres. Les collaborations en cours
devraient permettre de tester les développements actuels des techniques
d’homogéneéisation pour les matériaux élastomeres (PROFEM), comme pour les
matériaux thermoplastiques (DURAFIP).

En ce qui concerne les thermoplastiques fibrés, un critere énergétique a deux
parametres utilisant I'énergie cycliqgue moyenne dissipée par cycle a montré son
efficacité pour unifier la réponse en fatigue de nombreux paramétres (température,
humidité, orientation des fibres, multi-axialit¢ du chargement,...). Le développement
d’'une loi de comportement phénoménologique riche a également permis d’accéder a
la prédiction de la réponse et de la tenue en fatigue d’éprouvettes et de structures.
Associé a l'identification des termes sources a partir des mesures de température, ce
type de critere a permis d’appliquer de maniere trés efficace des essais d’auto-
échauffement. La réduction des temps de caractérisation et du nombre d’éprouvettes
est drastique (1 éprouvette et 2 jours suffisent a obtenir une courbe déterministe). Les
études menées a court terme, et adoptant cette approche moyenne, chercheront a
décrire les effets de cumul et & intégrer la prédiction de la dispersion en fatigue.
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Dans le cas des élastomeres, nous avons illustré que la multiplicité des mécanismes
dissipatifs rendait difficile I'utilisation de I'énergie moyenne totale dissipée par cycle.
Dans le cas du polychloroprene, il a été possible de pondérer cette énergie (évaluée a
partir des mesures de température), par I'évolution de la population de sites de fatigue
en fonction du chargement (évaluée par micro-tomographie aux rayons X). Un critere
énergétique a un seul paramétre est alors suffisant pour décrire la courbe de fatigue
déterministe a partir de la courbe d’auto-échauffement. Le développement de cette
technique de caractérisation rapide s’oriente actuellement, d'une part vers la
caractérisation d’autres formulations qui nécessitent éventuellement la mise en place
de scenarii de ruine différents, et d’autre part vers l'intégration de chargements plus
complexes (cumul, interruptions, multi-axialité). Enfin, il est important de mentionner
gue ces techniques de mesure fine de la réponse thermomécanique ont également
permis de caractériser qualitativement les changements de phase (cristallisation sous
contrainte) sur la base de [Ihystérése thermigque, ce qui appelle dautres
développements intéressants.

Dans les faits, les gradients sont difficiles a éviter, qu’ils soient induits par le procédé
d’obtention, ou I'environnement de service ou de test. Dans une démarche de
dimensionnement, il est donc nécessaire de comprendre et modéliser les
phénomeénes pilotant ces gradients, gu'il s'agisse de modélisation rhéologique ou de
réactions physiques (extraction/absorption de composant) ou chimiques (diffusion et
consommation d’espéeces). L’étape suivante, qui peut également servir a alimenter la
compréhension des phénomenes, est de caractériser I'évolution, spatiale et
temporelle, des propriétés mécaniques (comportement et critéres de ruine) en fonction
des variables pertinentes retenues (tenseur d’orientation des fibres, densité de
réticulation, formation/disparition de groupes ou liaisons chimiques, consommation
d’oxygene, ...).

Les thermoplastiques fibrés considérés sont mis en forme par injection et utilisent une
matrice fortement hydrophile. Les deux principaux gradients constatés dans
I'épaisseur sont donc générés par l'orientation des fibres et I'absorption d’eau. Méme
si les modéles cinétiques de diffusion d’eau restent a optimiser et font I'objet d’'une
étude spécifique actuellement, les travaux menés ont permis d’illustrer qu’on ne
pouvait s’abstraire d’intégrer ces aspects pour le dimensionnement des pieces sous
capot. Une caractérisation mécanique riche, pour des environnements maitrisés en
température et humidité, a permis de dégager des courbes maitresses de dépendance
des parameétres d’'un modele visco-elasto-plastique endommageable. La variable
pilotant ces courbes maitresses est I'écart de la température a la Tg (qui dépend, elle
de I'absorption d’eau).

La description du gradient de comportement mécanique lié a I'injection est cruciale car
la microstructure obtenue est composée d’'une « peau » figée au contact du moule et
d’'une zone centrale (le «caoeur») et elle présente de trés fortes hétérogénéités
d’orientation. Cette description se fait sur la base des outils industriels actuellement
disponibles et qui donnent acces, de maniére plus ou moins pertinente suivant les cas
d’écoulement, aux tenseurs locaux d’orientation des fibres. Ces tenseurs servent de
donnée d’entrée pour déterminer la loi de comportement locale par couche, et ainsi
décrire le comportement de ces matériaux dans une section donnée. Cette démarche
est également appliquée a I'échelle supérieure pour décrire les gradients de propriétés
dans les autres directions. Cette intégration des gradients s’arréte pour l'instant a la
prédiction du comportement local, sans décrire un critére local de ruine. Les derniers
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développements menés cherchent a identifier les hétérogénéités de termes sources a
'échelle de I'épaisseur d'une éprouvette afin de proposer une corrélation a la
microstructure « coeur-peau » et d’alimenter la réflexion sur I'échelle d’analyse des
mécanismes de fatigue.

Pour les matériaux élastoméres, les gradients peuvent également étre induits par le
procedé (hétérogénéité de cuisson, influence de I'écoulement sur la dispersion
spatiale et la distribution des tailles des particules, par exemple) et par
I'environnement de service.

Les études menées se sont intéressées tout d’'abord a ce dernier cas, pour le
vieillissement thermo-oxydatif du caoutchouc naturel et le vieilissement en milieu
marin du polychloroprene. La problématique principale est ici de maitriser
suffisamment les effets de ces environnements pour proposer des protocoles de
vieillissement accélérés et prédire leur influence sur la tenue mécanique des piéces
(en service) ou des éprouvettes lors d’essais longs (lors de caractérisation classique
en fatigue). Comme évoqué au paragraphe A.2.a, les phénoménes physiques ont été
investigués a I'échelle des réactions moléculaires, ce qui a permis d’identifier certains
mécanismes, de valider les protocoles accélérés et dans certains cas de proposer des
modeles cinétiques. Cette échelle de caractérisation est cependant difficilement
exploitable pour alimenter directement une démarche de calcul de structures.
Inversement, se baser sur des essais macroscopiques standards sur éprouvettes
vieillies, sans se préoccuper des gradients de propriétés induits, conduit clairement a
de forts artefacts tant sur le comportement que sur les critéres de ruine (statiques ou
de fatigue). Il nous est donc apparu comme crucial d’introduire une échelle
intermédiaire, au moyen de caractérisation par micro-dureté instrumentée. Au dela de
la corrélation, intéressante, des gradients d’'un indicateur mécanique scalaire a ceux
détectés par les mesures physico-chimiques, I'enjeu est ici d’accéder aux parametres
locaux des lois de comportement pour permettre la passerelle entre les variables
physico-chimiques et les calculs de structure. Cette identification est réalisée par
'analyse inverse de I'essai de micro-dureté, sur la base des données expérimentales
(effort, déplacement) de l'indenteur. La boucle d’identification utilise un code par
éléments finis couplé a des outils d’optimisation. Dans le cas d’élastoméres non
chargés, les parametres matériaux identifiés a cette echelle sont utilisés avec succes
pour prédire le comportement macroscopique. Ce résultat est obtenu pour des cas
homogenes mais également dans le cas d’éprouvettes vieillies présentant des
gradients de différentes intensités. Dans le cas des matériaux chargés, cette transition
d’échelle se heurte a la proximité d’échelles évoquée plus haut, entre la discrétisation
spatiale nécessaire a la description du gradient (200 microns, par exemple pour une
éprouvette de 2 mm) et la taille caractéristique des plus grosses inclusions (50 a 200
microns également). De maniére a résoudre cette difficulté, les études en cours visent
a maximiser le ratio entre le volume et la profondeur affectés, pour homogénéiser la
mesure. Par ailleurs, la technique reste en I'état un moyen précieux d'évaluer un
volume de VER minimal.

L'analyse des gradients induits par le procédé, menée dans le cadre du projet
PROFEM, profitera bien évidemment des outils déja développés.

La suite logiqgue de Tlanalyse a cette échelle sera d'appliquer les outils
thermomécaniques développés pour la caractérisation en fatigue a des éprouvettes
présentant des gradients de propriétés.

Références associées : [70-116]
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e. Piéces industrielles, mini-structures, éprouvett es

Evoquons a présent la derniere échelle, celle de la caractérisation « classique » du
comportement et des criteres de ruine, qui utilise des éprouvettes, simples ou
complexes, et des structures. Le cas des éprouvettes simples se rapporte ici aux cas
pour lesquels on considére une variation négligeable des propriétés et du chargement
dans le volume utile. Il peut ainsi se ramener a I'échelle précédente, que I'approche
utilisée soit moyenne ou intégrant les gradients de propriétés dans la section. Ce
paragraphe se consacre donc au cas des éprouvettes complexes et des structures,
qui présentent des gradients de micro-structure et / ou de champs thermomécaniques.

Pour l'étude de la fatigue des matériaux élastomeres, I'éprouvette majoritairement
utilisée est une éprouvette « diabolo », permettant de localiser la zone de sollicitation
maximale et donc la rupture en fatigue, en évitant la multiplicité des scenarii de ruine
(par exemple, cavitation a l'interface avec les inserts métalliques). Cette géométrie
induit des champs mécaniques locaux hétérogénes, radialement et longitudinalement.
Cette complexité génére bien sdr des difficultés, et en particulier nécessite des
simulations par éléments finis pour évaluer les champs locaux de déformation et de
contrainte, mais elle permet également d’obtenir en une seule éprouvette, une base
de données tres riche. Ce type d’analyse s’est révélé tres fructueux en particulier pour
deux aspects : d’'une part pour enrichir 'analyse des populations de sites de fatigue et
d’autre part pour assurer une identification trés efficace d’'un modele de la littérature
reliant I'énergie élastique a I'énergie cycligue dissipée, a partir de la réponse
thermique spatiale et temporelle. Ce dernier point est extrémement important dans le
cas d’éprouvettes complexes et massives car la détermination des champs de sources
volumiques a partir des données de température de surface ne se satisfont
evidemment plus des hypotheses classiques de simplification de I'équation de la
chaleur.

Comme évoqué au paragraphe A.2.b, nous cherchons dans le projet PROFEM a
caractériser les champs de sources a I'échelle de la microstructure. De maniere a
calibrer les technigues de caractérisation des gradients de champs de sources, des
éprouvettes minces percées d’une entaille centrale circulaire sont utilisées. Les
techniques développées permettent de décrire avec de tres bonnes résolutions
spatiales et énergétiques les champs de sources induits, mais permettent également,
au cours du méme essai, le suivi des champs cinématiques par corrélation d'images
grace a des micro-marqueurs d’émissivité différente.

Pour les éprouvettes et les structures injectées en matériaux thermoplastiques, le
couplage entre la géométrie et la microstructure est trés fort, ce qui génére
simultanément des gradients de propriétés et de sollicitation. Différents niveaux de
complexité ont été abordés dans les études menées. Le premier niveau considere une
géométrie standard d’éprouvette, mais injectée simultanément par les deux
extrémités, ce qui induit une ligne de soudure au milieu de la zone utile. L’application
du protocole d'auto-échauffement a permis de montrer que, du fait de la faible
conductivité thermique de ces matériaux, il était possible de caractériser et prédire la
tenue en fatigue différente du matériau a la ligne de soudure et hors de la ligne de
soudure.

Le second niveau de complexité utilise des éprouvettes injectées plates présentant
des entailles centrales circulaires ou a faible rayon d’entaille et générant des
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concentrations de contraintes différentes (Kt de 2.5 et 9.8, respectivement). Ces
éprouvettes sont extrémement intéressantes, tant pour la caractérisation que pour la
confrontation entre essais et simulations numériques. La démarche de prédiction des
champs mécaniques locaux, intégrant la simulation préalable de linjection a été
appliquée et validée par comparaison aux champs cinématiques. La corrélation entre
les champs d’énergie dissipée cyclique (totale ou en ciblant les contributions
irréversibles calculées par le modele) et les champs de sources évalués
expérimentalement est actuellement en cours et génére des résultats prometteurs. Par
ailleurs, l'analyse des résultats expérimentaux s’est avérée extrémement riche, tant
pour la localisation des points critiques, qui apparaissent a la frontiere entre la peau et
le cceur, que pour la prédiction de la tenue en fatigue a partir des maxima d’énergie
dissipée locaux, obtenus par les essais d’auto-échauffement.

Les outils développés sur ces éprouvettes « de structures » on trouvé une application
directe au troisieme niveau de complexité, c'est-a-dire la caractérisation en fatigue de
pieces industrielles. La démarche de calcul des champs locaux a ainsi été appliquée a
un collecteur d’admission, en donnant des résultats tout a fait honorables. La
démarche de caractérisation rapide en fatigue a partir des essais d’auto-échauffement
a de son coté été utilisée pour diagnostiquer la tenue en fatigue d’un support moteur,
ce qui a abouti a des résultats remarquables, tant pour la détection rapide des zones
critiques et de linitiation, que pour lidentification rapide de la durée de vie. Ces
résultats ont permis de valider a I'échelle de la structure, le critére énergétique identifié
sur éprouvettes, mais également de vérifier la pertinence de I'approche comme outil
de diagnostic rapide sur une structure existante.

De maniére a mieux comprendre les incidences du procédé sur la tenue en fatigue et
a dégager des regles de conception de piéces, les études actuelles vont se consacrer
a l'application des outils développés a l'analyse déprouvettes de structure. Ces
éprouvettes présenteront des accidents de géométrie typiques des pieces industrielles
et donc les gradients de microstructure et de chargement locaux associés.

Références associées : [117-123]
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3- Plan du document

Comme le montre cette introduction dense, les problématiques abordées sont vastes,
impliquent de nombreuses échelles et nécessitent la mise en place d'outils variés. Les
passerelles entre les deux types de matériaux étudiés sont nombreuses et les grilles
de lecture par conséquent multiples. Une premiere grille naturelle est celle des
échelles de caractérisation et de modélisation, qui a été appliquée dans I'introduction
pour donner une vision d’ensemble. Une seconde grille correspond aux trois axes
principaux qui se dégagent des études menées, en cours ou a venir.

Le premier axe concerne le dimensionnement et la caractérisation rapide de la
tenue en fatigue de matériaux hétérogénes (élastomeres et thermoplastiques
chargés) et qui peuvent également présenter des gradients de propriétés mécaniques.
Il s’agit ici de proposer une démarche associant des outils de caractérisation
thermomécanique et microscopique a un cadre de modélisation, pour dégager un
critere de fatigue pertinent et permettre de réduire drastiguement les durées de
caractérisation en fatigue.

Le deuxieme axe fort considere [linfluence de [I'environnement sur le
comportement et les criteres de ruine . Cette thématique s’intéresse principalement
a la description des gradients de propriétés, car I'environnement induit des variations
spatiales et temporelles des caractéristiques microstructurales et mécaniques. Les
outils développés visent la description de I'évolution des lois de comportement locales
et celle des criteres de ruine. La encore le souci d'accélérer les démarches de
caractérisation est maintenu, par la proposition et la validation d’essais accélérés, et
l'unification de I'influence des parametres au travers de courbes maitresses.

Le troisieme axe concerne [linfluence du procédé de fabrication sur le
comportement et les propriétés en fatigue de ces matériaux. Cette influence se
traduit a la fois par une variation des propriétés des phases (types de matrices et de
charges, distribution des tailles de particules, ...), par des gradients de propriétés liés
aux parametres thermiques (cuisson, refroidissement) et d’écoulement (orientation
des particules), mais également par la génération de zones critiques (seuil d’injection,
ligne de recollement de fronts, plan de joint, ...). Ce dernier volet peut nécessiter la
mise en place d’'une chaine numérique intégrant les outils de simulation du procédé. Il
constitue surtout un passionnant champ d’application et de validation des outils
développés pour les deux premiéres thématiques.

Les deux premiers axes constituent les deux parties qui sont détaillées dans la suite.
Les aspects relatifs au troisieme axe sont abordés quant a eux au fil du document et
plus particuliéerement dans la section présentant les projets a 4 ans.
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B- Fatigue de matériaux hétérogenes : déemarche de
dimensionnement et caractérisation rapide

1- Introduction

Ces travaux de recherche s’intéressent a la fatigue de matériaux hétérogenes, qui
sont soit des élastomeres chargés (i.e. renforcés de noirs de carbone et/ou de
particules de silice) soit des thermoplastiques renforcés de fibres courtes, renforcés a
35 ou 50 % en masse. Ces matériaux présentent une variation trés importante des
propriétés mecaniques par phases et cette nature hétérogene pilote bien sir leur
comportement et leur tenue en fatigue. La difficulté est donc de comprendre, identifier,
modéeliser les liens entre les mécanismes pilotant le comportement et la ruine de ces
matériaux a des échelles intermédiaires et les manifestations macroscopiques. Du
point de vue de l'ingénieur, les attentes de I'ingénieur sont de plusieurs ordres.

La premiére nécessité est de prévoir la réponse thermomécanique locale du matériau
(pour la piece finale ou des éprouvettes). Ce point constitue déja un premier défi, au
vu de la complexité de la réponse des matériaux considérés. Il est important de
souligner a ce stade que l'approche de dimensionnement retenue est celle d'un
comportement stationnaire en fatigue, de maniéere a garder des temps de simulations
acceptables par les bureaux d’étude. Nous visons donc ici la description du cycle
stabilisé. Pour la méme raison, et au vu de la complexité des transitions d’échelles,
des approches phénoménologiques sont privilégiées. Pour les matériaux
thermoplastiques renforcés de fibres de verre, un modele phénoménologique riche,
associé a une démarche d’identification robuste, a été développé. Son écriture dans
un cadre thermodynamique tridimensionnel permet également de l'intégrer dans une
chaine de simulation pour permettre la description de I'anisotropie locale induite par le
procédé d’injection. Dans le cas des matériaux élastomeres, la modélisation du
comportement se fonde sur des modeles hyper-élastigues classiques associés a
l'utilisation et la validation d’un modele récent de la littérature [97], qui permet
d’accéder au calcul de I'énergie dissipée cyclique moyenne par cycle.

Le second besoin est bien évidemment de disposer d’'une grandeur thermomécanique
pertinente reliée a la durée de vie par un critere de fatigue, et permettant de prédire la
durabilité de la structure. Rappelons que dans les études présentées, le choix est fait
d’adopter une démarche en initiation des défauts. Pour les deux types de matériaux,
différents criteres ont été confrontés aux résultats obtenus, pour des échelles
macroscopiques et microscopiques et la pertinence d’une approche énergétique a pu
étre montrée. La difficulté principale est alors de parvenir a dissocier parmi les
nombreux phénomeénes irréversibles observeés (viscosité, plasticité, endommagement,
évolution de microstructure, ...), ceux responsables de la ruine en fatigue. Une
premiere stratégie consiste a considérer toute I'énergie cyclique dissipée, sans
dissocier les différentes contributions. Cette option peut donner des résultats probants
mais il est également possible d’en illustrer les limites, pour des formulations
élastoméres bien choisies ou des sollicitations complexes sur les matériaux
thermoplastiques renforcés. Une deuxiéme stratégie consiste a se baser sur un
modéle phénoménologique sans considérations microscopiques, avec la nécessité
d’'une grande richesse de modélisation et de caractérisation pour étre représentatif a
la fois du comportement et des modes de ruine en fatigue. Cette option est illustrée
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par les travaux de thése d’A. Launay sur les composites thermoplastiques a fibres
courtes du type PA66-GF35. Une derniere stratégie consiste a enrichir I'évaluation
macroscopique thermomécanique par des informations microstructurales sur les
meécanismes d'initiation et les scenarii d’endommagement. Cette stratégie est illustrée
par les travaux de thése de L. Jégou sur les composites thermoplastiques a fibres
courtes du type PA66-GF50, et surtout par les travaux de la thése de Vincent Le Saux
sur les élastomeéres, pour lesquels cette combinaison des aspects macroscopiques et
microscopiques s’est pleinement réalisée.

Enfin, I'exigence principale est de réduire le temps de développement et de
certification des piéces, ce qui passe par des démarches de modélisation et de
simulation raisonnables (nombres de parameétres, temps de calcul) et par des
protocoles de caractérisation -des éprouvettes comme des piéces- aussi efficaces que
possible. Ce dernier point a été particulierement investigué dans les études menées et
a permis de réduire de maniére spectaculaire le temps et le nombre d’éprouvettes
requis pour la caractérisation des propriétés déterministes en fatigue, pour les
matériaux thermoplastiques fibrés comme pour les matériaux élastomeres.

L'application des protocoles développés sur éprouvettes peut-étre étendue a des cas
de réponse thermomécanique hétérogene, induite par des gradients de propriétés
microstructurales et mécaniques ou des gradients de sollicitation. Ce développement
permet alors la caractérisation aux échelles de la microstructure et de la structure.

Références associées : [124-163]

2- Etude des thermoplastiques injectés renforcés de fibres courtes

a. Modélisation du comportement et proposition d’'un critére de fatigue
i. Difficultés et proposition d’'un modele de compor tement

Les composites a matrices thermoplastiques sont utilisés de maniere courante pour
des applications sous capot moteur de type collecteur d’admission ou de raccord de
sortie turbo. Le choix de ces matériaux résulte d'une volonté d’allégement des
véhicules et d’'optimisation des codts. Ces matériaux polyméres sont souvent plus
chers que les alliages d’aluminium qu’ils ont remplacé et le compromis entre la tenue
thermo-mécanique et le colt massique du matériau a conduit a sélectionner des
matrices Polyamides, renforcées par des fibres de verre courtes, et mises en forme
par injection. Cette optimisation technico-économique conduit & de nombreuses
difficultés de dimensionnement. Les premieres d’entre elles sont liées a la nature
hydrophile et & la grande sensibilité a la teneur en eau des polyamides. Leur
température de transition vitreuse évolue ainsi entre 0 et 65 T, c'est-a-dire de
maniére critique vis-a-vis de la plage de température de service visée (entre -30C et
140<C). Cela a pour conséquence d’activer un ensemb le de mécanismes moléculaires
conduisant & un comportement macroscopique fortement non-linéaire.

Dans ces travaux, une vaste campagne de caractérisation thermomécanique est
menée sur des matériaux conditionnés dans un état « DAM » (reprise en eau
inférieure a 0,3 % en masse) et dans un état « RH50 » (correspondant a une reprise
en eau a I'équilibre dans un environnement maintenu a 50% de taux d’humidité). Cette
campagne inclut des essais pour différents taux de sollicitation en contrainte et en
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déformation, des essais monotones, cycliques et pour des chargements temporels
complexes. Un suivi mécanique et thermique a permis de mettre en évidence un
comportement complexe : visco-élasticité a difféerentes échelles de temps,
irréversibilité des deéformations, écrouissage cinématique non linéaire, loi
d’écoulement visqueuse non linéaire, adoucissement cyclique. Un cadre de
modeélisation 3D ainsi qu'une procédure d’identification robuste des différents
parametres ont été proposés, qui sont illustrés par la figure 2. Le modele permet de
décrire de maniere tres satisfaisante les réponses expérimentales des deux types de
matériaux (conditionnés en humidité ou non) pour différents essais de validation.
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Figure 2 : Représentation schématique du modéle de comportement et illustration des essais
proposés pour l'identification de chaque bloc.

Publication jointe :

« LAUNAY A., MAITOURNAM M.H., MARCO Y., RAOULT I., SZMYTKA F.,
Cyclic behaviour of short glass fiber reinforced polyamide: experimental study
and constitutive equations, International Journal of Plasticity , Volume 27,
Issue 8, Pages 1267-1293, 2011.

Références associées : Bibliographie de la publication

63



64



ii. Intégration de l'influence du procédé

Nous évoquions dans le paragraphe précédent les difficultés liées a la nature
hydrophile de la matrice polyamide et la complexité issue de la coincidence entre les
plages de température d’utilisation et de transition vitreuse. Le deuxieme type de
difficulté est naturellement lié a la nature composite de ces matériaux et a I'influence
déterminante du procédé de fabrication par injection.

Le mode dinfluence majeur est la distribution d’orientation des fibres induite par
I'écoulement. Celui-ci génere un gradient spatial du comportement du matériau, a la
fois suivant la zone considérée dans la piece, mais également suivant I'épaisseur, du
fait de I'écoulement hétérogene du polymere (solidification rapide aux parois figeant la
direction des fibres dans la direction de I'écoulement, et orientation moins marquée et
orthogonale a I'écoulement des fibres a coeur). Ce couplage crucial entre I'orientation
induite par le procédé et le comportement mécanique nécessite la mise en place d’'une
chaine numeérique de dimensionnement (illustrée par la figure 3), intégrant la
simulation d’injection, le calcul des tenseurs d’orientation locaux des fibres, puis le
transfert vers un code de calcul de structures par EF.

Calculd’injection Orientation Interpolation Propriétés Simulation EF

(MoldFlow®©) desfibres (Digimat-MAPO©) mécaniques (UMAT Abaqus©)

anisotropes

tinj(-s) az&(‘) _szzz (MPa)

0 1 6500 14500 20 155

Figure 3 : lllustration des différentes étapes permettant d’intégrer I'anisotropie induite par le
procédé dans le calcul de structure avec le modéle proposeé.

L'objectif est ici de proposer une extension anisotrope du modele précédent pour
intégrer I'effet du tenseur d’orientation des fibres sur les propriétés élastiques et visco-
plastiques du matériau. Ce modéle est validé sur des éprouvettes standard, pour des
tenseurs d'orientation des fibres variés et différentes sollicitations mécaniques :
traction monotone, fluage et relaxation, chargements cycliques, ainsi que pour des
éprouvettes de structure (présentant une entaille centrale induisant un facteur de
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concentration de contraintes Ky de 2.5 ou 9.8) et pour un collecteur d’échappement
instrumenté.

Publications jointes :

e Launay A., Maitournam M.H., Marco Y., Raoult I., Multiaxial fatigue models for
short glass fibre reinforced polyamide. Part I: Nonlinear anisotropic constitutive
behaviour for cyclic response, International Journal of Fatigue,  Disponible en
ligne, 2012

 Launay A., Maitournam M.H., Marco Y., Raoult I., Influence du procédé
d’injection dans la simulation mécanique de thermoplastiques chargés en fibres
de verre courtes, CSMA 2011, 10e Colloque National en Calcul des Structures,
Giens, 2011

Références associées : Bibliographie des publications

66



iii. Investigation de criteres de fatigue

Une fois ce travail de modélisation effectué, nous sommes en mesure de calculer les
chargements locaux effectifs pour difféerentes géométries d’éprouvettes et différents
chargements complexes. Le modeéle visco-élasto-plastique adoucissant anisotrope est
ainsi utilisé pour analyser des essais de fatigue réalisés par nos soins ou issus de la
littérature, pour des chargements uni-axiaux et multi-axiaux, a différents rapports de
charge, et pour deux types de conditionnement (DAM ou RH50).

L'analyse de la réponse cyclique stabilisée obtenue pour ces différents cas de
chargements, microstructures et conditionnements a permis de montrer que parmi
'ensemble des critéres de fatigue proposés dans la littérature, I'énergie dissipée totale
par cycle montrait la meilleure corrélation avec la tenue en fatigue.

L'utilisation de ce critere pour des chargements temporels complexes illustre
néanmoins les limites de l'utilisation de I'énergie cyclique totale. Les tentatives de
dissocier les contributions dissipatives a partir de la modélisation riche proposée n’ont
pas permis a ce jour de trancher sur les mécanismes a sélectionner. Ce point
constitue bien évidemment une perspective d'investigation a court terme. Les
protocoles expérimentaux développés réecemment et permettant de caractériser les
champs de sources de dissipation, vont permettre en particulier d’enrichir la
comparaison avec ceux prédits par la simulation numérique, qui permettent de
distinguer l'origine des mécanismes dissipatifs.

Publication jointe :
* Launay A., Maitournam M.H., Marco Y., Raoult I., Multiaxial fatigue models for

short glass fiber reinforced polyamide. Part IlI: Fatigue life estimation.
International Journal of Fatigue, Disponible en ligne, 2012

Références associées : Bibliographie de la publication
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b. Caractérisation rapide des proprietés en fatigue
iv. 1°° approche et caractérisation microstructurale

Si les applications de types « boites a air » en polyamide renforcés de fibres de verre
sont courantes aujourd’hui dans le secteur automobile, il n’en est pas de méme pour
les applications structurales de type support moteur. Nous avons eu l'opportunité de
participer a la phase de développement de la premiére piece de ce type sur le marché
francais qui est aujourd’hui installée en série sur véhicules. Le matériau utilisé reste a
matrice thermoplastique, mais est renforcé de fibres de verre a hauteur de 50% en
masse et non plus 35%. Le dimensionnement en fatigue de ces piéces a vocation anti-
vibratoire est évidemment essentiel et la rupture interdite. Comme illustré dans les
paragraphes précédents, la fatigue de ces matériaux composites thermoplastiques a
fibres courtes est influencée par de tres nombreux parametres, qui vont de la
microstructure induite par le procédé aux effets thermo-hygrométriques de
'environnement et aux conditions de sollicitation. Il est par conséquent crucial de
pouvoir caractériser I'influence de ces différents parametres et donc d’accélérer la
caractérisation des propriétés en fatigue. Les essais de fatigue sont en effet encore
plus longs que pour les matériaux métalliques car il est nécessaire de garder des
fréequences basses afin de limiter I'auto-échauffement important constaté (dissipation
marquée et faible conductivité thermique). L'objectif de ces travaux est par
conséquent de proposer une démarche de caractérisation rapide des propriétés de
fatigue de ces matériaux, en se basant sur des essais d'auto-échauffement.

Si cette caractérisation rapide a acquis aujourd’hui une maturité certaine pour les
matériaux métalliques, en particulier au sein de I'équipe “fatigue” du LBMS, ce n’était
pas le cas des matériaux organiques considérés dans mes travaux de recherche. Une
premiere approche a donc été proposée sur la base d'un protocole expérimental
classique consistant a imposer a une éprouvette une seérie de paliers de chargements
cycliques d’amplitude de contrainte croissante et de mesurer la température au cours
de ces paliers. Les mesures sont réalisées a l'aide d’une caméra infra-rouge et I'on
observe une stabilisation de la température pour chacun des paliers. Le dernier palier
de chargement est mené jusqu’a rupture. Le tracé de la température stabilisée pour
chaque palier en fonction de I'amplitude de contrainte appliquée permet de tracer une
courbe d’auto-échauffement. Sur la base de cette courbe, un dépouillement graphique
simple est proposé pour évaluer 'amplitude de contrainte menant a 10° cycles. La
valeur obtenue par ce dépouillement est comparée avec succes a la fois a des essais
de fatigue, mais également aux indicateurs mécaniques issus des essais d’auto-
echauffement (endommagement et déformation résiduelle), ainsi qu'a la mesure de
I'évolution des sites de fatigue (plasticité locale ou cavités), évaluée par des mesures
au microscope (optique et a balayage) et par micro-tomographie aux rayons X. Sur la
base de cette évaluation et de I'éprouvette menée a rupture (soit avec une éprouvette
pour un essai durant 2 jours maximum) un premier dépouillement peut-étre proposeé.
Celui-ci permet d’obtenir une corrélation trés efficace avec la courbe déterministe de
fatigue obtenue pour des essais classiques (25 éprouvettes et 1 mois d’essais
minimum).

Publication jointe :

e Jégou L., Marco Y., Le Saux V., Calloch S. Thermomechanical identification of
a threshold in the cyclic response of “SFRP”: fast identification of the fatigue
properties and correlation to microstructural data. 15th European Conference
on Composite Materials - ECCM15, Venice (Italy), 2012.

Références associées : Bibliographie de la publication
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v. Proposition d'une démarche basée sur un critére énergétique

L’approche pragmatique proposée précédemment reste cependant limitée car la
température mesurée dépend de la géométrie de I'éprouvette et des conditions
d’échange thermique et n’est donc pas une grandeur intrinséque du matériau. De
maniére a proposer une relation entre la courbe d’auto-échauffement complete et la
courbe d’endurance, une analyse énergétique est proposée.

L’identification des termes sources a partir des mesures de températures est proposée
dans le cadre d'une modélisation « OD » du probléme thermique. Les conditions
d’échange thermique sont identifiées sur le palier de refroidissement. On vérifie bien,
d’'une part que le temps thermique caractéristique ne dépend pas du palier considéré
et d’autre part que I'énergie dissipée évaluée a partir de la mesure de la température
est tout a fait en accord avec celle évaluée sur la base des mesures mécaniques
locales. Avant de pouvoir utiliser cette évaluation de I'énergie dissipée pour un critére
energétique, il est également nécessaire de s’assurer que I'énergie cyclique dissipée
evaluée lors de I'essai d’auto-échauffement (i.e. pour un palier de 2000 cycles) est
bien représentative de celle en jeu lors d’'une sollicitation de fatigue. Cela est bien
vérifié pour la gamme de dimensionnement visée (entre 10* et 10° cycles).

Sur la base de cette analyse, nous disposons donc de deux couples (énergie
dissipée ; nombre de cycles a rupture), issus d’'une part du point mené a rupture sur le
dernier palier, et d’autre part de I'évaluation graphique issue de la courbe d’auto-
echauffement. Nous pouvons alors proposer un critere énergétique de type puissance
(a 2 parametres) comme suggéré par I'étude présentée au point B-2.a.iii, dont nous
pouvons identifier analytiguement les parametres a partir des deux couples de
valeurs. La tres bonne corrélation entre la courbe d’endurance prédite sur la base de
'évaluation de I'énergie dissipée a partir des mesures thermiques et celle obtenue
pour des essais classiques permet de valider cette approche. La encore, 1 éprouvette
et 2 jours permettent d’évaluer non seulement la courbe d’endurance mais également
un critere énergétique de fatigue pertinent.

La figure 4 reprend les différentes étapes de la démarche :

* 1- Mesure de la courbe d’auto-échauffement, qui donne la dépendance de la
température stabilisée avec I'amplitude de contrainte imposée, pour chaque
palier ;

* 2- Evaluation du temps caractéristique de retour a I'équilibre thermique, qui
dépend de la géométrie de I'éprouvette et des conditions d’échanges avec
l'extérieur du volume utile. L’identification analytique en exponentielle
décroissante permet de conforter la pertinence de I'analyse « OD » ;

» 3- Utilisation de ce temps caractéristique pour relier la température stabilisée a
I'énergie volumique moyenne dissipée au cours d’'un cycle. Il est alors possible
de relier cette grandeur intrinseque a I'amplitude en contrainte du chargement ;

* 4- |dentification, ou application pour validation du critere énergétique a 2
parametres, qui permet de tracer une courbe de fatigue continue a partir de la
courbe obtenue a I'étape précédente.
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Figure 4 : Résumé graphique des étapes d'identification de I'énergie dissipée et
d’application du critére énergétique

A ce stade, on peut s’interroger sur I'apport des mesures thermiques pour caractériser
I'énergie dissipée, par rapport a une évaluation basée sur les mesures mécaniques
locales. Cette mesure est plus rapide, moins intrusive, mais il faut surtout souligner
gue cette approche ouvre la voie vers la caractérisation énergétique de la tenue des
structures sur la base des mesures thermiques, ce que ne permet pas, ou beaucoup
plus difficilement, une évaluation sur la base d’indicateurs mécaniques.

Précisons également que dans ce cas hétérogene les hypotheses de simplification de
'équation de la chaleur ne sont plus valables. La passerelle entre les mesures de
température et I'évaluation de I'énergie dissipée ne se fait alors plus sur la
température stabilisée mais sur le taux de variation initiale de la température. Ce point
sera décrit dans le paragraphe B-4.

Publication jointe :
* Loic Jégou, Yann Marco, Vincent Le Saux, Sylvain Calloch, Fast prediction of
the Wohler curve from heat build-up measurements on PA66GF50. Disponible
en ligne, International Journal of Fatigue, 2012

Références associées : Bibliographie de la publication
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vi. Validation pour différents facteurs influents

L’'approche précédente a ensuite été utilisée pour décrire les influences de différents
facteurs : géométrie d’éprouvette différente, taux d’humidité différents, tenseurs
d’orientation des fibres différents. La courbe d’auto-échauffement permet de relier la
température stabilisée a I'amplitude de contrainte imposée pour chaque palier.
L'analyse « OD » permet alors de relier 'énergie dissipée a cette méme amplitude de
contrainte. L’application du critére énergétique, identifié pour une géométrie et un
conditionnement climatique, permet alors de prédire la durée de vie associée a
I'énergie dissipée. La figure 5 montre la comparaison entre la durée de vie prédite
(courbe continue) et les durées de vie mesurées pour des essais de fatigue meneés
pour différentes amplitudes de contraintes. La corrélation obtenue est trés bonne, quel
gue soit le facteur testé.
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Figure 5 : Confrontation du critére énergétique évalué pour une géométrie d’éprouvette et un
conditionnement aux résultats obtenus pour d’autres parameétres (géométrie, orientation,
conditionnement en humidité).

Ce résultat n’était pas attendu, dans la mesure ou :

* les microstructures des éprouvettes sont différentes (tenseur d’orientation
moyen, ratio coeur/peau) ;

* les conditionnements testés sont également tres différents et induisent des
variations importantes de la transition vitreuse. La température ambiante peut
alors se situer au niveau de la transition vitreuse, ou plus ou moins nettement
en dessous. Dans cette plage de température, toutes les composantes du
comportement du matériau sont activees, mais la répartition de leurs
contributions a la dissipation totale devrait évoluer.

Il semble néanmoins que ce critere énergétique basé sur I'énergie cyclique dissipée
totale soit tout a fait adapté pour prédire le comportement du matériau, pour les
conditions d’essais investiguées (1Hz, R=0, traction uni-axiale).

Références associées : [164-167]
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3- Etude des élastoméres chargés
a. Proposition d’une approche macroscopique

Le premier volet de cette étude concerne également la faisabilité d’'une évaluation
rapide des propriétés en fatigue des matériaux €élastomeéres, en se basant sur la
courbe de réponse thermique obtenue a partir d’'un essai d’auto-échauffement.

L'adaptation du protocole de mesure thermique au cas des grandes déformations
nous a également permis d’étudier de maniére fine la réponse thermo-élastique des
matériaux élastomeres. Un premier protocole de dépouillement graphique est proposé
et confronté aux mesures classiques pour une quinzaine de formulations industrielles
diverses. Les résultats obtenus sont tres bons, de maniére surprenante, car la courbe
d’auto-échauffement, a la différence des matériaux thermoplastiques et a fortiori des
matériaux métalliques, ne présente pas de seuil brutal. Cet aspect provient de la
multiplicité des sources de dissipation en jeu et qui ne pilotent pas forcément la tenue
en fatigue, en particulier pour ces matériaux a vocation antivibratoire.

Afin de tester le protocole propose€, des formulations complémentaires présentant des
combinaisons particulieres de viscosité et de durée de vie ont été testées et ont
permis d'illustrer les limites du protocole proposé.

Publication jointe (a la suite du point B-3.c) :
* V. Le Saux, Y. Marco, S. Calloch, C. Doudard, P. Charrier, Fast evaluation of
the fatigue lifetime of rubber-like materials based on a heat build-up protocol
and micro-tomography measurements, International Journal of Fatigue, 32,
pp. 1582-1590, 2010.

Références associées : Bibliographie de la publication
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b. Investigation des nmécanismes d'’initiation et des  scenarii de ruine

Nous avons constaté au paragraphe 3.a la difficulté de dissocier la signature
thermique reliée aux meécanismes de fatigue, de l'auto-échauffement induit par les
autres meécanismes dissipatifs. Nous avons donc cherché a investiguer les
meécanismes microstructuraux et les scenarii de ruine induits par le chargement de
fatigue, sur I'un des matériaux étudiés, un Polychloropréne chargé de noirs de
carbone et de particules de silice.

La technique de caractérisation utilisée est la micro-tomographie aux rayons X, qui
nous a permis de tirer partie de la grande perméabilité de ces matériaux organiques
aux radiations (limitant les temps d’exposition et permettant la mesure de volumes
plus importants) et des difféerences de densité entre la matrice, les cavités et certaines
des charges (silice et oxydes de zinc en particulier). Ces résultats sont illustrés sur la
figure 6.

. 200 pm

Figure 6 : lllustration des résultats accessibles par micro-tomographie aux rayons X.
Résolution fine des micro-fissures, description statistique de la population de défauts et des
mécanismes de ruine a I'’échelle des inclusions.

Cette technique est utilisée pour caractériser des éprouvettes issues d'essais de
fatigue interrompus pour décrire les sites et mécanismes d’initiation, I'évolution de
leurs caractéristiques (densité, taille moyenne et maximale) et illustrer les mécanismes
de propagation associés. La géométrie complexe des éprouvettes « diabolo » utilisées
permet d’obtenir un gradient de sollicitation mécanique qui enrichit la base de
données.

Sur le matériau utilisé, on observe une stabilisation de la densité volumique des
défauts avec le nombre de cycles et I'émergence d’'une courbe maitresse entre la
déformation locale maximale et la densité volumique de défauts. Différents critéres de
ruine simples sont testés sur la base des caractéristiques des populations de défauts.
Les approches basées sur une taille de défaut ou une porosité critique semblent
moins pertinentes qu’un critere cumulatif, par exemple énergétique.

Publication jointe :

* Le Saux V., Marco Y., Calloch S., Charrier P., Evaluation of the fatigue defect
population in an elastomer using X-ray computed micro-tomography, Polymer
Engineering and Sc :ience , Volume 51, Issue 7, pages 1253-1263, 2011.

Références associées : Bibliographie de la publication
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c. Validation d'une approche mixte

Sur la base de la caractérisation microstructurale précédente, une premiére approche
pourrait étre d’évaluer la dissipation induite par chacun des défauts sur la base des
mécanismes identifiés (décohésion polaire, rupture d’inclusion, cavitation entre deux
défauts), et, soit par une analyse du volume complet observe, soit par une démarche
d’homogénéisation, de cumuler I'énergie dissipée sur un cycle par 'ensemble de la
population de défauts (aprés stabilisation, dans le cas du matériau étudié). Cela
souléve de tres nombreux problemes de modélisation et de simulation numérique.

L'approche adoptée ici consiste a postuler que I'énergie dissipée reliée aux
mécanismes de fatigue est une portion de I'énergie dissipée totale. On imagine
évidemment que cette portion est susceptible d’évoluer suivant le chargement imposé
et I'évolution du nombre de défauts activés. C’est pourquoi nous avons proposé la
transition d’échelle la plus simple possible en supposant que cette portion de I'énergie
dissipée totale qui est représentative de I'énergie dissipée par des mécanismes de
fatigue, est proportionnelle a la densité volumique de défauts.

Ceci posé, il nous reste a obtenir I'énergie dissipée totale, qu'il serait tres délicat
d’évaluer par des mesures de type force déplacement ou par extensométrie, sur nos
éprouvettes hétérogénes. L'idée est par conséquent de se baser sur les mesures
thermiques pour nous permettre d’évaluer les termes sources. Il n’est plus question ici
de simplifier le probleme thermique par une hypothése « OD » au vu de la géométrie
des éprouvettes. Il est donc nécessaire de mettre en place une démarche
d’'identification inverse des termes sources, par comparaison des champs de
température expérimentaux avec des champs de température simulés. Nous avons
pour cela utilisé une démarche développée dans la these de Y. Le Chenadec [97], qui
propose de relier I'énergie élastique a I'énergie dissipée. Les parametres du modele
ainsi que les parametres d’échanges thermiques sont identifiés sur un essai et validés
sur une base d’essais de validation qui dépasse I'étude spécifique de fatigue évoquée
ici. Il est intéressant de souligner que, la encore, l'utilisation d’'une éprouvette de
géométrie complexe permet l'identification trés efficace des parametres du modele
énergétique.

A lissue de cette étude, il est possible de montrer qu’'un modéle énergétique a 1
parametre (I'énergie critique dissipable du matériau, considérée comme une grandeur
intrinseque) permet de prédire la courbe de fatigue déterministe complete a partir des
courbes d’auto-échauffement et de la variation de la densité volumique de défauts.

Publications jointes :

* V. Le Saux, Y. Marco, S. Calloch, C. Doudard, P. Charrier, Fast evaluation of
the fatigue lifetime of rubber-like materials based on a heat build-up protocol
and micro-tomography measurements, International Journal of Fatigue 32
(2010) 1582-1590.

* V. Le Saux, , Y. Marco, S. Calloch, P. Charrier, D. Taveau, heat build-up of
rubber under cyclic loadings: validation of an efficient demarche to predict the
temperature fields. Accepté dans Rubber Chemistry and Technology , 2012.

Références associées : Bibliographie des publications
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4- Etudes en cours et perspectives

a. Cadre de [l'approche moyenne: comment aller plus loin dans
I'exploitation de I'approche et comment la dépasser ?

Les approches de -caractérisation et de prédiction des propriétés en fatigue
développées nécessitent des développements sur plusieurs points :

» La prédiction des propriétés en fatigue se limite aujourd’hui a la prédiction de la
courbe déterministe. Si la prédiction de la dispersion peut paraitre moins
cruciale pour les thermoplastiques renforcés au vu de la faible dispersion
observée, il n’en est pas de méme pour les matériaux élastomeres. Il est donc
important de pouvoir développer les approches actuelles de maniére a prédire
cette dispersion. Une premiére approche consisterait a utiliser la richesse des
mesures microstructurales des populations de défauts et a évaluer la dispersion
des courbes caractéristiques. Cette description fine n’est pas toujours
accessible et il sera tres certainement nécessaire d’étendre I'approche actuelle
dans un cadre probabiliste ;

» Cette nécessité de décrire les populations de sites de fatigue d’'une maniére
différente s’affirmera également trés probablement lors de l'application de la
démarche de caractérisation rapide a d’autres matériaux organiques (autres
combinaisons de charges / matrices, composites a fibres longues,
eventuellement). En effet, I'approche moyenne considere pour linstant une
population volumique de défauts et un scenario de développement jusqu’a
l'initiation, progressif d’'une part, et sans interactions entre sites d’'autre part.
Cette vision n’a aucune raison de perdurer et peut nécessiter le développement
d’autres types de caractérisation (défauts localisés, de surface, ...) et de
modeéles de description du scénario de ruine (défaut critique, intégration de
différents types de mécanismes a plusieurs échelles, ...) ;

 Dans les études réalisées, les chargements thermomécaniques complexes
n'ont été que peu abordés (traction-torsion, fatigue cyclique avec chargement
sinus ou trapeze) et méritent clairement d’étre développés. Cette étude
permettrait de cerner les éventuelles limites de I'approche énergétique pour des
chargements multi-axiaux et de développer, en profitant de la réduction trés
importante du temps de caractérisation atteinte, des regles de +cumul de
chargements thermomeécaniques pour le dimensionnement en fatigue ;

* Nous nous sommes ici basés sur des approches de dimensionnement a
'amorcage, qui ont permis de dégager une grandeur énergétique pertinente. ||
serait tres certainement intéressant de comparer les valeurs obtenues a celles
pouvant étre mesurées pour des sollicitations de fissuration ;

Cette analyse moyenne a permis d’analyser finement la réponse thermomécanique, a
la fois pour les mécanismes de couplage et de dissipation. Les outils de
caractérisation peuvent bien évidemment étre utilisés pour caractériser d’autres
phénomenes que la fatigue. Cet aspect a déja fait 'objet d’une étude visant a corréler
la variation de la réponse hystérétique thermique avec la cristallisation sous contrainte
dans les élastomeres. La confrontation de cette technique avec d’autres mesures
physiques, de maniére a valider une caractérisation quantitative est une perspective
tres intéressante dans la mesure ou elle permettrait de coupler beaucoup plus

aisément les mesures de caractérisation de microstructure a des sollicitations
meécaniques.
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Publication jointe (a la suite de ce paragraphe) :

* Le Saux V., Marco Y., Calloch S., Charrier P., Contribution of accurate thermal
measurements to the characterization of the thermomechanical properties of
rubber-like materials, Plastics, Rubber and Composites: Macromolecular
Engineering, Volume 41, Number 7, pp. 277-284(8), 2012.

La perspective majeure de développement est également bien slr de dépasser cette
approche moyenne, de maniéere a caractériser les gradients de comportement.

Une premiére approche peut étre appliguée dans le cas des gradients dans
I'épaisseur, génerés par le procédé ou le vieillissement, en se basant sur I'analyse
inverse des champs de températures pour déterminer les termes sources dans le
volume, de la méme maniére que ce qui a été décrit au paragraphe B-3.c. Il est alors
nécessaire de décrire les propriétés mécaniques locales du matériau. C’est I'un des
objectifs décrits dans la section suivante, qui montre comment décrire des gradients
de comportement (d0 aux effets d’environnement, par exemple) par micro-dureté
instrumentée.

Dans les études présentées ici, nous nous sommes appuyés sur des paliers de
chargement mécaniques qui menaient a la stabilisation. Ce choix permet de s’appuyer
sur les hypothéses « 0D », quand cela est possible, pour déterminer les termes
sources, ou encore pour utiliser la réponse transitoire pour identifier et valider les
parametres thermiques et les modélisations énergétiques. Notons par exemple que
dans l'optigue de caractérisation des gradients dans ['épaisseur évoquée au
paragraphe précedent, il est méme crucial de laisser s’exprimer les différentes
« couches » de I'éprouvette ou de la structure, dans la mesure ou la section n’est pas
directement observable.

Une autre alternative est possible, qui est particulierement utile dans le cas de
matériaux conduisant mal la chaleur comme les matériaux organiques considérés.
L'idée est de se baser sur les différences de temps caractéristiques entre les termes
de variations spatiales et temporelles de I'équation de la chaleur. La vitesse initiale de
variation du champ de température dans les premiers instants d’'un chargement
cycligue permet d'évaluer simplement la cartographie des termes sources (il est
nécessaire de considérer deux configurations meécaniques identiques afin de
s’affranchir de la contribution des termes de couplages thermo-élastiques).

L’application de cette technique permet non seulement de réduire encore le temps de
caractérisation de la réponse thermomeécanique (quelques dizaines de cycles suffisent
au lieu de quelques centaines ou milliers), mais surtout, cela donne acces aux champs
de termes sources et donc a la description des gradients de dissipation, gu’ils soient
induits par la microstructure ou par un chargement thermomécanique hétérogene. I
est alors possible de s’affranchir, au moins partiellement, de l'influence des termes de
conduction, et d’éviter les approches par projection sur des bases de solution ou celle
par analyse inverse des termes sources, en postulant une solution.

Cette approche est utilisée pour différentes études en cours ou qui commencent, et
permettra notamment d’étendre la description des champs de sources de dissipation a
des échelles inférieures ou supérieures a celle de la section de I'éprouvette, comme le
décrivent les paragraphes suivants.
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b. Investiguer les mécanismes a une échelle inférie  ure

Elément volumique de matrice, matrice au voisinage d’'une fibre, cluster de fibres,
interface coeur-peau, porosités initiales, ... la définition de I'échelle pertinente de
caractérisation et de modélisation des mécanismes de ruine pour les matériaux
thermoplastiques renforcés de fibres de verres courtes reste une problématique
ouverte.
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Figure 7 : lllustration du profil de dissipation obtenue sur le champ d’une éprouvette injectée
puis usinée sur les faces latérales et corrélation a la microstructure.

Une premiére investigation visant a décrire le gradient de termes de dissipation dans
I'épaisseur d’'une éprouvette a été réalisée dans la thése de L. Jégou. Les cotés d’'une
éprouvette injectée de section homogéne ont été usinés de maniere symeétrique pour
révéler la microstructure sandwich due a I'écoulement des fibres. Puis les champs de
température sous sollicitations cycliques ont été mesurés a l'aide d'un objectif
spécifigue permettant une bonne résolution spatiale. Le profil des termes sources
obtenu par les protocoles développés met en évidence des hétérogénéités de
dissipation qui semblent corrélés avec le gradient de microstructure et les interfaces
entre le cceur et la peau (figure 7).

La pertinence de cette analyse sera confrontée, a court terme, a I'étude de différentes
microstructures typiques de I'injection dans le projet DURAFIP.
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Figure 8 : lllustration des champs accessibles pour une éprouvette élastomére percée de
faibles dimensions (~35*20*0.2 mm)
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Comme souligné plus haut, les mécanismes de dissipation a I'échelle des inclusions
sont mal compris, mal décrits et donc peu modélisés. Nous proposons dans les
années a venir de nous intéresser a la caractérisation thermomécanique des termes
sources a cette échelle, en particulier au cours du projet ANR PROFEM (cf section
suivante sur les perspectives). Cette démarche est aujourd’hui bien avancée et a
permis de développer un protocole de caractérisation robuste des gradients de termes
sources, en se basant dans un premier temps sur des éprouvettes présentant un
accident géométrique. Il est intéressant de souligner qu’une technique d’application de
marqueurs d’émissivité différente de celle du matériau permet de caractériser, sur le
méme essai, les champs de dissipation et les champs de déplacement, puis de
déformation par corrélation d'images, comme lillustre la figure 8.
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Figure 9 : lllustration de la détection de défauts localisés et de la possibilité d’analyser les
gradients de dissipation a I'échelle de la microstructure.

Une fois ces outils développés pour des gradients générés par des défauts
géométriques, il est possible de tenter de les appliquer pour ceux induits par des
hétérogénéités de microstructure. La figure 9 montre un exemple de cartographie
obtenue récemment pour une éprouvette élastomére de type sablier et sollicitée en
fatigue. Le zoom est effectué sur la zone future d’initiation de micro-fissure. Il est
possible de distinguer nettement des zones froides bien résolues et des zones de
dissipation localisée et situées dans l'intervalle des zones froides. L’échelle est ici de
100 pixels pour 1 mm, ce qui donnerait une taille caractéristique d’hétérogénéités
d’environ 50 microns, qui parait tout a fait cohérente avec la taille des inclusions
menant a linitiation d’'une fissure de fatigue. Les caractérisations microstructurales
réalisées sont donc extrémement prometteuses et vont offrir rapidement une base
précieuse de compréhension des mécanismes et de validation des modélisations.
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c. Décrire les sce narii de ruine a une échelle supérieure

Comme nous l'avons souligné, la nature hétérogéne des matériaux étudiés induit un
couplage tres important de la réponse mécanique locale a la géométrie de la piece, du
fait de I'écoulement lors du moulage, en particulier pour les thermoplastiques
renforcés de fibres de verre courtes. Cet aspect complique la modélisation et la
caractérisation de ces matériaux, a toutes les échelles mais c’est un point
particulierement important des que I'on aborde les aspects structuraux.

Dans un premier temps, nous considérons des éprouvettes de structure présentant
une géométrie d’entaille classique (circulaire ou avec un rayon plus sévere).
Rappelons que ces éprouvettes sont hétérogenes a la fois en termes de champs de
sollicitation mais également en termes de microstructure. Une premiére exploitation
d’essais d’auto-échauffement menés sur ces éprouvettes peut étre réalisée sur la
base des champs de température. La figure 10 illustre ainsi qu'il est possible de
localiser le site de l'initiation et de suivre I'évolution spatiale de la pointe de fissure au
cours du palier de chargement, jusqu’a la rupture brutale. Il est possible d'illustrer en
particulier que l'initiation se produit a une certaine distance de la surface, et que la
propagation de la fissure se fait vers le bord opposé, du fait de la microstructure
locale. Ces mesures de température permettent également de mieux comprendre
I'évolution de la microstructure le long du faciés de rupture.

e
o
!

Température (°C)

Position suivant la ligne A-B N s
(Pixels) o N e

Figure 10 : Détection des zones d'initiation & partir des champs de température pour des
éprouvettes thermoplastiques entaillées obtenues par injection. La figure de gauche illustre le
suivi du point de dissipation maximale en fonction du temps, la figure de gauche illustre, elle,

la corrélation entre les observations MEB et le champ de température.
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Une seconde exploitation vise la confrontation des champs locaux mesurés et prédits,
gu'il s’agisse de champs de déformations, de champs d’énergie dissipée, ou de
champs de température (illustration sur la figure 11). Cette comparaison profite de la
richesse de la base de données expérimentale, d’'une part, et de la modélisation
phénoménologique proposée, d’autre part.

C,hamps'de Champs de Champs de sources
deformations température thermiques

Figure 11 : Comparaisons essais-calculs pour I'éprouvette avec entaille circulaire, pour un
palier de chargement cyclique d‘amplitude macroscopique constante.

La troisieme exploitation correspond a I'obtention d’un diagnostic rapide de la tenue en
fatigue de ces structures ou mini-structures, en exploitant d’'une part la courbe
d’évolution de I'énergie locale dissipée au point critique, et d’autre part un critére de
fatigue énergétique identifié au préalable (éventuellement sur une éprouvette de
structure). La figure 12 illustre cette exploitation pour un support moteur en
thermoplastique renforcé de fibres de verre et montre le potentiel tres intéressant de
ce type d’application, pour du diagnostic rapide comme pour de la validation de
démarche de dimensionnement.
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Figure 12 : lllustration de la caractérisation énergétique pour un essai sur piece.
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C- Influence de I'environnement sur le comportement et
les criteres de ruine

1- Introduction

Le deuxiéme axe fort de mes travaux de recherche considére linfluence de
'environnement sur le comportement et les criteres de ruine de ces matériaux a
matrices organiques. Cette influence se caractérise par une évolution temporelle et
spatiale de ces propriétés car les matériaux étudiés présentent un gradient des
propriétés microstructurales et mécaniques. Dans les cas étudiés, ces variations
peuvent étre réversibles (absorption-désorption d’eau des thermoplastiques fibrés) ou
irréversibles (vieillissements en environnement thermique ou marin des matériaux
elastomeres).

Deux objectifs principaux sont poursuivis ici :

* Reéduire la durée des campagnes de caractérisation. A cette fin, des essais de
vieillissement accélérés sont proposés pour les matériaux élastomeres, dans le
cas des vieillissements marin et thermique. Dans la méme optique, la possibilité
d’unifier les influences de la température et de I’humidité sur le comportement
des thermoplastiques est également investiguée.

» Décrire les gradients de propriétés, y compris de maniére permettre le calcul
par éléments finis de structures hétérogenes.

Les problématiques du vieillissement font intervenir des échelles trés différentes, des
mécanismes physico-chimiques originels aux structures a dimensionner. Pour
répondre aux deux objectifs cités plus haut, trois échelles principales seront
considérées dans les études menées.

La premiére est celle des mécanismes physico-chimiques, la seconde est celle des
conséquences macroscopigues, la troisieme est intermédiaire et propose, grace a la
micro-dureté instrumentée, une description des gradients de propriétés, permettant
non seulement de proposer des modeles cinétiques d’évolution, mais également de
viser I'identification des lois de comportement locales.

Dans cette section, nous abordons les problématiques des pieces automobiles
thermoplastiques en température et humidité, des piéces automobiles élastomeéres en
environnement chaud et oxydatif et des pieces élastomeéres offshore et portuaires
soumises au milieu marin.

Les points 2 et 3 décrivent les études menées, sans, puis avec description et
intégration des gradients de propriétés. Les couplages entre environnement et
comportement mécanique sont ici considérés comme faibles (pas d’influence de la
meécanique sur l'influence de I'environnement).

Le point 4 se focalise sur lidentification inverse de la loi de comportement locale a
partir de simulations par éléments finis et de mesures de micro-dureté instrumentée.
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2- Analyse sans prise en compte des gradients

a. Influences de la température et du taux d’humidi  té sur le comportement
des thermoplastiques fibrés

Dans cette étude, le modéle de comportement développé au cours de la thése d’A.
Launay est confronté a des essais de sollicitation cyclique, réalisés dans une enceinte
climatigue permettant de malitriser la température et I'humidité relative. Les
éprouvettes sont conditionnées au préalable dans des enceintes hygro-thermiques
pilotées a différents taux d’humidité, de maniére a atteindre une absorption d’eau
stabilisée. Les éprouvettes sont placées dans I'enceinte qui est portée a un taux
d’humidité similaire a celui de leur conditionnement. La température de I'enceinte est
alors abaissée, stabilisée, puis augmentée par paliers. Au début de chaque palier, un
temps d’attente est respecté pour permettre ’homogénéisation du gradient thermique,
puis le chargement mécanique est appliqué.

Ces essais sont qualifiéss de « macro-DMA » car ils reprennent le principe de
caractérisation sinusoidale des essais d’analyse visco-élastique, mais :

» en utilisant une géométrie d’éprouvette de traction classique (celle qui avait été
utilisée pour l'identification des paramétres pour des conditions ambiantes), qui
evite les artefacts habituels de ces essais ;

* en imposant des gammes de sollicitation qui sortent du cadre d’analyse visco-
élastique classique et permettent de qualifier 'ensemble des caractéristiques
du comportement du matériau.

Le modéle illustre sa richesse en se montrant capable de décrire la réponse du
comportement pour des sollicitations imposées dans une large gamme de température
autour de la température de transition vitreuse.

Par ailleurs, il est possible de déterminer la température de transition vitreuse (TQ)
pour chacune des conditions d’humidité. La comparaison de I'évolution de chacun des
parameétres du modeéle (cf point B-2.a.i) avec la température, permet alors de dégager
des courbes maitresses.

Un principe d’équivalence entre la température et le taux d’humidité est alors proposé
et validé sur la base de ces courbes maitresses, exprimées en (T-Tg).

Publication jointe :
* Launay, Y. Marco, M.H. Maitournam, I. Raoult., Influence of temperature and
relative humidity on the cyclic behaviour of a short glass fibre reinforced

polyamide, Accepté, Mechanics of Materials , 2012.

Références associées : bibliographie de la publication
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b. Influence du vieillissement marin sur le comport ement et la tenue
statique d’un polychloropréne

Nous nous intéressons ici au vieillissement en milieu marin d’'un polychloropréne
renforcé de noirs de carbone et de particules de silice. Dans le but de proposer des
protocoles de vieillissement accélérés, différents protocoles sont testés :

» vieillissements effectués en enceintes thermiques pour des températures
comprises entre 20 et 80C.

» vieillissements effectués en bocaux fermés contenant de l'eau de mer
synthétique, pour des températures comprises entre 20 et 80C.

» vieillissements effectués en cuves d'eau de mer renouvelée, pour des
températures comprises entre 20 et 80C.

La comparaison des propriétés ultimes en traction a rupture obtenues pour les
échantillons vieillis, avec celles issues d’une structure vieillie en service pendant 20
ans, permettent de valider une équivalence temps-température de type Arrhénius mais
également d’en cerner les limites.

Dans la publication jointe, seules les données obtenues de maniére moyenne nous
intéressent ici. En effet, 'analyse des gradients de propriétés physico-chimiques et
mécaniques et des mécanismes de vieillissement seront détaillés dans le paragraphe
suivant.

L'idée est ici de montrer que les approches de dimensionnement et de qualification
basées sur des essais accélérés doivent étre menées avec précaution, en particulier
Si:

* elles se basent uniqguement (comme souvent dans le cadre d'études
industrielles) sur des grandeurs mécaniques moyennées sur la section d’'une
éprouvette.

* Elles utilisent des milieux de vieillissement de synthese, considérés comme
équivalents aux milieux de services.

Publication jointe :

e Le Saux V., Marco Y. Calloch S., Le Gac P-Y., Marine ageing of
Polychloroprene rubber: validation of accelerated protocols and static failure
criteria by comparison to a 23 years old offshore export line. ECCMR, Dublin,
2011.

Références associées : [180-190] et bibliographie de la publication
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3- Analyse avec prise en compte des gradients

a. Influence du vieilissement marin sur le comport ement d'un
polychloropréene

Le cas précédent est repris ici, cette fois en nous concentrant sur le protocole de
vieillissement en eau de mer renouvelée. Les conséquences du vieillissement sont
étudiées a l'aide de techniques physico-chimiques (FTIR, RMN du solide) et
meécaniques (traction a rupture, micro-dureté). Les gradients de propriétés
mécaniques et physico-chimiques sont corrélés de maniere a identifier les
mécanismes de vieillissement responsables au premier ordre de la variation des
propriétés mécaniques, qui sont particulierement sensibles, comme l’illustre la figure
13).
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Figure 13 : Evolution des propriétés mécaniques (traction monotone et cyclique, mesures par
DMA et durée de vie en fatigue).

La comparaison de ces mesures avec celles issues d’'une structure vieillie en service
pendant 20 ans montre la pertinence des mécanismes identifiés, des indicateurs
retenus pour la description du vieillissement, et permettent de valider les protocoles de
vieillissement accélérés développés.

Publication jointe :

* Le Gac P.Y. Le Saux V., Paris M., Marco Y., Ageing mechanism and
mechanical degradation behavior of polychloroprene rubber in a marine
environment. Comparison of accelerated ageing and long term exposure,
Polymer Degradation and Stability , Volume 97, Issue 3, Pages 288-296,
2012.

Références associées : bibliographie de la publication
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b. Influence du vieillissement thermo-oxydatif sur le comportement et la
tenue en fatigue d’'un caoutchouc naturel chargé

Dans ce travail, nous nous intéressons au vieillissement thermo-oxydatif du
caoutchouc naturel et a son influence sur sa tenue en fatigue. Des protocoles de
vieillissements acceélérés sont mis en place et leurs conséquences analysées et
comparées a des structures vieillies en service (biellette de reprise de couple). Les
outils de description sont, ici encore, les propriétés mécaniques macroscopiques
(durée de vie en fatigue, essais réalisés par Trelleborg Vibracoustic) et
microscopiques (micro-duret€), ainsi que les propriétés physico-chimiques, évaluées
par mesures infra-rouges en transmission (collaboration avec P-Y. Le Gac, de
I'lfremer).
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Figure 14 : Courbe maitresse de la durée de vie en fatigue, évolution des énergies d’activation
et des spectres infra-rouges en fonction des plages de températures.

La figure 14 illustre la courbe maitresse dégagée a partir des durées de vie en fatigue.
Les énergies d'activation permettant de définir ces équivalences temps-température
dépendent des plages de températures imposées. Des mesures par infra-rouge
permettent de confirmer les plages de température observées et de proposer les
interprétations sur les mécanismes physiques en jeu.
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Figure 15 : lllustration de I'évolution des faciés de rupture avec le vieillissement (éprouvette
non vieillie ou vieillie 7 jours & 100C), profils de micro-dureté mesurés, courbe maitresse sur
la dureté en peau et différences entre profils « équivalents ».
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La figure 15 illustre I'évolution des facies de rupture avec le vieillissement (éprouvette
non vieillie, en haut ou vieillie 7 jours a 100C, en bas). L’évolution des profils de
micro-dureté obtenus sur le diametre des éprouvettes y est également montrée. On
observe des évolutions classiques, avec durcissement de la peau avec la sévérité du
vieillissement (température plus élevée ou/et temps d’exposition plus long) et
modification de la profondeur affectée et de la forme du profil. Une courbe maitresse
peut étre dégagée en se basant sur la mesure de dureté en peau, et ce, pour deux
géométries d’éprouvettes sensiblement differentes (notées AE2 et AE42). Il est
cependant nécessaire de souligner que cette équivalence temps-température est
représentative uniquement de la peau de I'éprouvette, mais pas du gradient induit,
comme lillustre la figure 15.
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Figure 16 : lllustration de la démarche idéale de prédiction des propriétés mécaniques locales.

Une modélisation cinétique de type diffusion-consommation d’'oxygene a été
proposée. La figure 16 illustre les étapes de la démarche adoptée, qui comprend la
définition du probléme géométrique et des conditions limites, le choix d’'un modele
cinétique, couplant ici les réactions (simplifiées !) de diffusion et de consommation de
'oxygéne. La résolution spatiale et temporelle de cette équation permet alors de
calculer une grandeur chimique choisie comme représentative, ici la quantité normée
d’oxygene consommée. Un choix de transition vers une grandeur meécanique (ici, le
module élastique normé) est alors nécessaire. Cette relation a donné des résultats
satisfaisants mais reste soumise a plusieurs hypotheses et des études
complémentaires sont clairement nécessaires pour permettre son application a toute
la gamme d’usage des pieces.

De maniére a mieux décrire les conditions de service et a améliorer la pertinence des
tests de validation proposés par les constructeurs automobiles, différents protocoles
de tests ont également été mis en ceuvre pour illustrer les influences conjointes de la
fatigue et du vieillissement.

Publication jointe :

* Charrier P., Marco Y., Le Saux V., Ranaweera R.K.P.S., On the influence of
heat ageing on filled NR filled for AVS automotive applications. ECCMR, Dublin,
2011.

Remarque : Pour de plus amples précisions, et en I'absence de publication plus
détaillée pour l'instant, le lecteur est invité a se référer a la thése de Vincent Le Saux.
(http://tel.archivesouvertes.fr/docs/00/54/25/06/PDF/Manuscrit_final.pdf)

Références associées : [191-198] et bibliographie de la publication
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4- ldentification inverse par micro-dureté instrume ntée des lois de comportement
locales

a. Introduction

La micro-dureté est longtemps restée une affaire de mesure d’effort et d’empreinte
plastique. Pour les élastoméres, la déformation résiduelle est peu observable et les
normes principales se basent essentiellement sur le déplacement maximal observé. Il
est aujourd’hui possible de realiser des essais de micro-dureté instrumentée, qui
permettent de tracer des courbes d’évolution de la charge en fonction de
'enfoncement de l'indenteur. Si pour les matériaux métalliques l'analyse de ces
courbes permet de remonter aux parametres des lois de comportement dans de
nombreux cas, cette démarche est loin d’étre validée pour les matériaux élastomeres.

L'objectif de ce volet de mes activités de recherche est de se servir de la micro-dureté
instrumentée pour accéder, non plus uniqguement a une valeur scalaire, utile certes
pour décrire les gradients induits par le vieillissement mais trop limitée pour effectuer
des calculs de structure, mais aux parametres de la loi de comportement locale.

> parameétres matériaux

programme python

A

Nitérations= 10 . ) temps de calcul
ecriture .inp 30s
pyOptv1.0.1
calcul Abaqus V6.10EF1
algorithme
d’optimisation ¥
GCMMA courbe d’indentation
résidu O(P) donnees
l expérimentales
non oui : :
min ©(P) ? >| jeu diggl;:;r;etres

Figure 17 : lllustration de la démarche utilisée pour l'identification de la loi de comportement
locale

La figure 17 présente la démarche utilisée, qui se base sur les courbes effort-
déplacement obtenues par la micro-dureté instrumentée pour identifier de maniere
inverse les parametres de la loi de comportement. La boucle d’identification des
parametres comprend une étape de simulation par éléments finis de I'essai de micro-
indentation, qui est un essai hétérogéne, et une étape de détermination des
parametres, assurée par des outils d’optimisation, commerciaux originellement
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(logiciel Boss Quattro®) et développés depuis au laboratoire en code Python par V. Le
Saux.

Dans les études menées a ce stade, les lois de comportement utilisées sont limitées
au cadre hyper-élastique et seule la réponse sous charge de la courbe d’indentation
est exploitée pour l'instant.

b. Cas des élastoméres chargés
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Figure 18 : lllustration d’une courbe typique de réponse, de la dispersion expérimentale
observée et explication schématique (vue de coté et du dessus) du ratio entre la surface ou le
volume indentés et la taille caractéristique des hétérogénéités.

Nous nous sommes tout d’abord naturellement intéressé aux élastomeres chargeés
considérés dans les études menées (caoutchouc naturel et chloroprene). Les outils
expérimentaux et numériques développés pour identifier les parametres de la loi de
comportement locale a partir des essais de micro-dureté sont détaillés dans le
paragraphe 4.c et la publication associée. L'objectif de ce paragraphe est d'illustrer la
difficulté soulevée par la transition d’échelle.
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Le premier indice de cette difficulté est donné par la dispersion plus ou moins
importante des mesures, comme lillustre la figure 18. Cette dispersion n’est pas
observée pour les matériaux non chargés et est trés certainement représentative
d’'une proximité trop importante entre le volume testé par l'indenteur et le volume
minimal caractéristique d’homogénéité du matériau.

La deuxiéme illustration est présentée par la figure 19, qui montre I'échec de cette
passerelle entre les paramétres identifiés a une échelle et appliquée a l'autre, qu'il
s’agisse d'utiliser les parametres identifiés par micro-dureté pour simuler la réponse
de tests standards macroscopiques (démarche présentée sur les courbes de gauche)
ou de simuler I'essai de micro-dureté en utilisant les parametres identifiés de maniere
classique sur les tests standards macroscopiques (démarche présentée sur les
courbes de droite).
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Figure 19 : lllustration de la difficulté de transition d’échelle pour I'identification des lois de
comportement locales.

Ces différences peuvent avoir plusieurs origines (viscosité, différence de modes et de
gammes de sollicitation, ...) mais la plus probable est celle d’'une proximité trop
importante entre le volume testé par l'indenteur et le volume minimal caractéristique
d’homogénéité du matériau. Cette hypothese a été confirmée par l'utilisation d’un
matériau non chargé et présentant un comportement proche de I'hyper-élasticité
parfaite. Ces résultats sont présentés dans le paragraphe suivant.

Differentes études sont en cours aujourd’hui sur ces aspects, pour permettre
d’appliquer l'identification par micro-dureté instrumentée aux élastoméres chargés.
Les investigations portent en particulier sur l'optimisation de la géométrie de
lindenteur pour augmenter le volume indenté sans modifier la profondeur affectée et
donc la discrétisation spatiale du gradient a caractériser.

Références associées : [199-211]
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c. Cas d'un élastomere non chargé SANS gradient de comportement

De maniere a valider notre approche et les outils développés (protocole expérimental
et boucles d’identification inverse des parametres de la loi de comportement), un
caoutchouc naturel non chargé est alors testé. Ce matériau présente des inclusions de
faibles dimensions et peu nombreuses, ce qui permet de limiter trés fortement la
dispersion expérimentale. Par ailleurs la composante inélastique de son
comportement est trés faible, comme [lillustrent les résultats obtenus pour un

chargement complexe de charge-décharge avec paliers de fluage intercalés (figure
20).
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Figure 20 : lllustration de la faible composante inélastique du comportement du caoutchouc

naturel non chargé.

L'utilisation de ce matériau plus simple nous a ainsi permis de valider la simulation
numérique de l'essai d’indentation et les hypothéses associées. Les paramétres
identifiés sont par ailleurs utilisés avec succes pour décrire la réponse du matériau
obtenue pour de nombreux tests standards (traction simple, traction plane,
compression simple), comme lillustre la figure 21.
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Figure 21 : lllustration de la bonne corrélation entre les courbes expérimentales
macroscopiques et la prédiction basée sur les paramétres identifiés par micro-dureté dans le
cas du caoutchouc naturel non chargé.

Publication jointe :

* Le Saux V., Marco Y., Bles G., Calloch S., Moyne S., Plessis S., Charrier P.
Identification of constitutive model for rubber elasticity from micro-indentation
tests on natural rubber and validation by macroscopic tests. Mechanics of
Materials , Volume 43, Issue 12, Pages 755-1014, 2011.
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d. Cas d'un élastomere non chargé AVEC gradient de comportement

Dans le cas précédent, nous sommes parvenus a identifier de maniére inverse les
parameétres d’une loi de comportement pour un matériau homogéene non chargé. De
maniére a permettre la validation de cette approche pour des matériaux présentant un
gradient de comportement, nous nous intéressons cette fois au méme matériau, mais
soumis a différentes séverités de vieillissement thermo-oxydatif (2 ans a 23 T et 4
jours a 125C). Ces deux conditions ont été choisies de maniére a induire des
gradients de propriétés tres différents. Les profils de micro-dureté mesurés pour ces
deux éprouvettes, et illustrés sur les figures 22 et 23, permettent de vérifier que cet
objectif est bien atteint.

Les parameétres de la loi de comportement locale sont obtenus a partir de
l'identification inverse des mesures de micro-dureté pour différentes profondeurs. Il est
important de préciser que les parametres initiaux de I'optimisation ont été identifiés sur
les réponses macroscopiques du matériau sain, de maniére a pouvoir apprécier leur
variation en fonction de la sévérité des vieillissements imposés.

Des essais de traction uni-axiale ont également été effectués sur les éprouvettes
vieillies, issues de la méme plaque initiale que pour les mesures de micro-dureté. Des
simulations numeériques de ces éprouvettes a gradients de comportement et utilisant
les parameétres identifiés précédemment sont finalement effectuées. Les
comparaisons sont présentées sur les figures 22 et 23. Un premier type de simulation
considere le matériau comme homogéne et lui affecte les parametres identifiés, soit
en peau, soit a cceur. Le décalage trés important constaté permet de mieux mesurer
l'erreur commise en considérant ces matériaux comme ne présentant pas de
gradients, méme pour des éprouvettes vieillies longtemps a I'ambiante. Le deuxiéme
type de simulation modélise cette fois-ci I'éprouvette comme multi-couche en affectant
les propriétés locales identifiées, ce qui permet d’obtenir une trés bonne corrélation
avec les résultats expérimentaux.
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Figure 22 : Gradient de micro-dureté, courbe de traction expérimentale, et comparaison aux
prédictions pour des simulations homogénes ou multi-couches. Echantillon vieilli 2 ans & 23<C.
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Figure 23 : Gradient de micro-dureté, courbe de traction expérimentale, et comparaison aux
prédictions pour des simulations homogenes ou multi-couches. Echantillon vieilli 4 jours a

125<C.

Considérons maintenant I'évolution des parametres du modele d’Edwards-Vilgis utilisé
pour la modélisation hyper-élastique. L’expression du potentiel est donnée ci-

dessous :
. ONF (1= )
W= 1 (1—«1)
2 1 (1211 o v
N[(1—a?)(1+n) s N , 5. /) ,
: L4y (1— -‘]-)-|—T‘h (l—]—s)\;)
- 2 1 —a?ly ;1-1—1})\12 ' o tf l /

Les difféerents parametres peuvent étre reliés a :

Nc* : la densité de nceuds chimiques (ici des ponts sulfures) ;

Ns* : la densité de nceuds physiques (d’enchevétrements) ;
N : la facilité au glissement de deux chaines a un nceud physique ;

a : la limite d’inextensibilité d’'une chaine moléculaire.
98



La figure 24 présente les évolutions de chacun de ces parametres en fonction de la
profondeur relative pour les deux cas de vieillissement étudiés.
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Figure 24 : Evolution des paramétres du modele de comportement hyper-élastique en fonction
de la profondeur, pour les deux cas de vieillissement imposés.

L’évolution des parameétres de la loi de comportement semble ainsi en accord, non
seulement avec les profils de micro-dureté, mais également avec une interprétation
physique des mécanismes de vieillissement.

Références associées : [212-213]
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5- Etudes en cours et perspectives

a. Amélioration des modeles cinétiques

Un premier volet de poursuite des études engagées concerne les aspects cinétiques
et la passerelle vers la mécanique. Les paragraphes ci-dessous donnent les pistes a
suivre pour les différents matériaux étudiés :

Les matrices polyamides renforcées (PA66-GF) . Il est crucial de pouvoir
prédire de maniere fiable I'évolution de la teneur en eau des pieces sous capot
moteur, pour différentes conditions d’environnement climatique (dépendant de
la localisation géographique du véhicule) mais aussi pour différents cycles de
chargement thermomécaniques (effet du temps de stationnement, du nombre
de trajets journaliers, etc ...). Par ailleurs, I'approche utilisée pour le
dimensionnement mécanique néglige pour l'instant le gradient de reprise en
eau. Il est clairement nécessaire de dépasser cette hypothese pour affiner le
dimensionnement des pieces, pour plusieurs raisons. Tout d’'abord, les pieces
sont suffisamment épaisses pour présenter des gradients sur les temps de
trajets typiques. Ensuite, les chargements de flexion sont courants pour ces
pieces minces et sollicitent préférentiellement la zone de surface, c'est-a-dire la
plus sensible aux variations. Enfin, parce que I'étude en fatigue de ces piéces
a illustré le réle fort du gradient d’orientation des fibres sur la localisation de
'amorcage : il sera donc vraisemblablement nécessaire de localiser le point
critigue a cette échelle, c'est-a-dire également a celle du gradient induit par
'environnement. Ces différents aspects sont développés actuellement dans le
cadre du projet DURAFIP, et feront I'objet d’un stage de Master 2 (financement
Rhodia) au laboratoire en 2013.

Le polychloropréne (CR) . Les développements nécessaires a la mise en
place d’une démarche compléte de dimensionnement en environnement marin
visent la levée de deux verrous. Le premier concerne les modeles cinétiques.
Ce matériau a révélé des mécanismes de vieillissement complexes, liés a
I'hydrolyse de la silice mais également a I'évolution de la matrice, comme le
confirment des investigations récentes (stage de M2 de C. Castro). Il est donc
nécessaire de mieux comprendre ces mécanismes avant de mettre en place
les simulations physico-chimiques. Le deuxiéme verrou concerne
lidentification du paramétre microscopique pertinent (par exemple
'augmentation relative de la bande de la liaison Si-OH) et sa relation avec
I'évolution des parameétres mécaniques. Ces différents points pourraient étre
abordés prochainement dans le cadre d’un projet soumis aupres du Pbole Mer
Bretagne (VITEM, collaboration TrelleborgVibracoustic, Ifremer, DCNS).

Le caoutchouc naturel chargé de noirs de carbone (N  R). Un premier point
concerne la passerelle de la physico-chimie vers la mécanique, en effet, une
relation linéaire entre la quantité d’oxygene consommee et le module élastique
local ne permet pas de prédire les gradients observés. Un autre enjeu, plus
important, serait ici de comprendre les couplages entre la mécanique et les
cinétigues chimiques. Cette problématique est en particulier cruciale pour les
pieces anti-vibratoires, pour tous les domaines industriels d’'applications et
implique des problématiques scientifiques passionnantes
(destruction/reformation de réseaux vulcanisés sous sollicitation, permettant
dans certains cas de mieux résister au chargement aprés une phase de
vieillissement sous charge!). La encore le projet VITEM évoqué plus haut
permettrait de répondre a ces questions.
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b. ldentification des propriétés mécaniques locales par micro-dureté
instrumentée

Le deuxieme volet de ces perspectives concerne [l'utilisation de la micro-dureté
instrumentée, qui s’est révélé un instrument précieux de caractérisation du
comportement mécanique local, permettant ainsi une passerelle entre les modéles
cinétiques et la simulation numérique de structures hétérogenes. Différentes pistes
sont d’'ores et déja poursuivies :

« Améliorer la transition d’échelles pour les matéria ux élastomeres
chargés. Les études en cours cherchent a optimiser le rapport entre le volume
et la profondeur affectés par l'indenteur. Une premiére étude a permis de tester
l'influence de la géométrie de l'indenteur et de cibler le meilleur candidat parmi
les géométries standard. Un approfondissement pourra consister a définir une
géométrie optimale d’'indenteur. Une deuxiéme piste possible est de considérer
d’autres protocoles expérimentaux (identification pour un chargement
anhystérétique, empilement ou juxtaposition de plaques d’échantillon, ...).

« Enrichir la modélisation et la caractérisation méca niqgue. Comme l'ont
illustré les réponses des matériaux chargés, une modélisation hyper-élastique
seule ne permet pas de décrire la réponse pour les chargements d’indentation.
Il est donc naturel de chercher a étoffer la modélisation en intégrant des
caractéristiques visqueuses et plastiques, par exemple. De maniére a éviter la
problématique de changement d’échelle observée pour les matériaux chargés,
nous nous basons dans cette étude sur des matériaux Polyuréthanes formulés
spécialement, dans le cadre d’'une collaboration avec l'université d’'Oxford (P.
Buckley) et I'institut macromoléculaire roumain (C. Prisacariu). La comparaison
entre le comportement cycligue observé aux échelles macroscopiques et
microscopiqgues en particulier, devrait permettre de mieux comprendre quelle
est I'échelle pertinente d’analyse de I'effet Mullins, par exemple.

« Améliorer la compréhension du lien entre les parame  tres mécaniques et
les caractéristiques physico-chimiques. Cette étude sera menée sur les
matériaux Polyuréthanes évoqués plus haut, qui ont été synthétisés par C.
Prisacariu. Ces matériaux présentent en effet de trés nombreuses
combinaisons d’éléments (types de liaisons, longueurs de chaines entre
nceuds de réticulation, densité de nceuds, ...). La comparaison entre I'évolution
de ces formulations et celle des paramétres des lois de comportement sera
précieuse pour mieux décrire les liens entre formulation et réponse mécanique
a cette echelle.

» Comparer essais de micro-dureté et essais de tracti  on sur micro-films.
Ces études sont menées en collaboration avec P-Y. Le Gac (Ifremer), qui
dispose du matériel (et du savoir faire !) pour réaliser des essais de traction sur
des films minces découpés dans des échantillons massifs. Cette technique est
bien évidemment précieuse pour permettre de caractériser localement un
matériau présentant des gradients ou pour faire vieillir un échantillon mince en
évitant de générer des gradients. La comparaison entre les résultats obtenus
par ces essais de traction et ceux issus de mesures par micro-dureté
instrumentée est trés intéressante pour garder la méme échelle de description.
Elle peut s’appliquer a toutes les perspectives déja décrites et est utilisée en
particulier dans le cadre d'une collaboration avec A. Muhr (TARRC de
Londres) pour l'analyse de structures élastoméres trées agées [90], qui se
poursuit aujourd’hui.
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Il me parait important de souligner que ce volet de mes activités de recherche et en
particulier les perspectives menées, permet d’étendre les collaborations, a la fois a
l'international (P. Buckley, C. Prisacariu, A. Muhr), avec des partenaires nationaux (P-
Y. Le gac) mais eégalement d’associer d’autres collegues du laboratoire (G. Bles).
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D- SYNTHESE ET PRESENTATION DES PROJETS A 4 ANS

1- Synthése

Comme expliqué dans le préambule, ce document cherche a donner plusieurs
niveaux de lecture de mes activités de recherche. La partie A dresse un panorama
des points abordés aux différentes échelles, ce qui parait une grille de lecture
naturelle pour ces matériaux hétérogenes et a gradients de propriétés. Les
paragraphes dédiés aux perspectives des parties B et C proposent, eux, une vision
détaillée des pistes en cours pour chacun des grands axes de recherche. Ce
paragraphe de conclusion souhaite avant tout proposer une vision synthétique des
points marquants développés au cours de ces travaux de recherche et des
principaux themes de développement a poursuivre.

a. Principaux objectifs atteints

Avant de reprendre ici les différents résultats obtenus, je tiens a souligner gu’ils sont
majoritairement issus, directement ou indirectement de la collaboration tres efficace
mise en place avec notre partenaire industriel principal (TrelleborgVibracoustic) et au
sein de I'équipe « Fatigue » du laboratoire LBMS. Lorsque d’autres partenaires sont
impliqués, je le précise dans ce paragraphe.

i. Thermoplastiques renforcés de fibres de verre co  urtes

Proposition d’'un modele de comportement phénoménologique visco-élasto-
plastigue endommageable intégrant les effets de dépendance a
'environnement et au procédé de fabrication. Intégration dans une chaine
numérigue de dimensionnement tenant compte de l'influence du procédé ;

Unification des effets de température et de conditionnement en environnement
humide au travers du parametre (T-Tg). Identification de courbes maitresses
sur les différentes composantes du modéle de comportement proposé ;

Validation d’un critére énergétique pour différentes éprouvettes et modes de
sollicitation ;

Ces trois résultats ont été obtenus dans le cadre de la these d’A. Launay, et sont donc
issus de son travail et d’'une collaboration assidue avec H. Maitournam (LMS) et |I.
Raoult (PSA).

Développement de protocoles de caractérisation de I'énergie dissipée moyenne
ou des champs de sources de dissipation, a partir de mesures de champs de
températures ;

Validation d’'un critére de fatigue énergétigue a 2 parametres, unifiant les
résultats obtenus pour différentes géométries d’éprouvettes, différentes
microstructures et différents conditionnement en température et en humidité ;

Réduction drastique du temps et du nombre d'éprouvettes nécessaires a la
caractérisation en fatigue (de 3 semaines et 30 éprouvettes a 2 jours et une
éprouvette) ;

Validation d’'un outil de diagnostic rapide de la tenue en fatigue sur piece et
éprouvettes de structure ;
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ii. Matériaux élastoméres chargés ou non

» Description des mécanismes d'initiation en fatigue par micro-tomographie aux
rayons X pour un Polychloroprene et un caoutchouc naturel chargé de noirs de
carbone ;

« Validation d’'un critére de fatigue énergétique utilisant 1 seul parameétre, pour
un Polychloropréne chargé de silice et de noirs de carbone. Ce critere utilise les
mesures de température pour évaluer I'énergie totale dissipée et des mesures
par tomographie aux rayons X pour évaluer la part de cette énergie dissipée en
fatigue ;

* Réduction drastique du temps et du nombre d'éprouvettes nécessaires a la
caractérisation en fatigue (de 3 semaines et 50 éprouvettes a 3 jours et 5
éprouvettes), pour un Polychloroprene chargé de silice et de noirs de carbone ;

» Développement d’'un outil de caractérisation du lien entre énergie élastique et
énergie dissipée (utilisant un modele de la littérature [97]), sur la base d'un
unique essai sur éprouvette de structure ;

» Deéveloppement de protocoles de caractérisation de I'énergie dissipée moyenne
ou des champs de sources de dissipation, a partir de mesures de champs de
températures. Un couplage a une technique de marqueurs permet d’analyser
les champs de déplacement directement a partir des champs de température,
sans perturber la mesure des champs énergétiques ;

» Utilisation de la micro-dureté instrumentée pour identifier de maniére inverse
les parametres de la loi de comportement locale. Validation de la pertinence de
ces parametres a I'échelle macroscopique pour du caoutchouc naturel non
chargé, pour des éprouvettes avec ou sans gradients de propriétés ;

» Développement et validation d’essais de vieillissement accélérés pour des
environnements thermo-oxydatifs et en environnement marin. Corrélation des
effets en moyenne et des gradients mesurés entre les indicateurs physico-
chimiques et mécaniques ;

Ce dernier point n'aurait pu étre obtenu sans une collaboration riche avec P-Y. Le Gac
(Ifremer).

b. Principaux thémes de développement

i. Approfondissement de I'approche de caractérisati on rapide des
propriétés en fatigue utilisant la moyenne sur un é lément de
volume

» Extension a la prédiction de la dispersion en fatigue, soit sur la base des
mesures microstructurales, soit par un cadre probabiliste de modélisation ;

» Confrontation de la démarche de caractérisation rapide et de dimensionnement
énergétique a des chargements thermomécaniques complexes en uni-axial.
Développement de lois de cumul de dommage thermomécanique ;

» Confrontation de la démarche de caractérisation rapide et de dimensionnement
énergétique a des chargements mécanigues multi-axiaux. Cette approche peut
étre menée sur des éprouvettes et des tests standards, ou via des éprouvettes
de structure et une analyse locale ;
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Application de [l'approche a d'autres matériaux, qu'il s’agisse d’autres
formulations élastomeres ou dautres matériaux composites. Ce point
nécessitera tres certainement une diversification des stratégies d’intégration
des scenarii de ruine et de description des populations de défauts ;

Application a des matériaux présentant des gradients dans I'épaisseur. Il sera
alors nécessaire de décrire les gradients de propriétés, y compris pour la
dissipation, avant d’améliorer les outils d’identification inverse proposés
aujourd’hui ;

ii. Utilisation des outils de caractérisation des ¢ hamps de sources
de dissipation

Description des gradients de dissipation a I'échelle de la microstructure des
matériaux considérés. Les premiers développements viseront bien sOr la
poursuite de la caractérisation en fatigue, a la fois pour déterminer I'échelle
pertinente mais également pour décrire les mécanismes élémentaires. Rien
n‘'empéche par ailleurs de viser la caractérisation thermomécanique d’autres
phénomenes tels que les changements de phase ;

Description des champs de sources de dissipation a I'échelle de I'éprouvette,
de maniére a alimenter, par exemple, la détection de la population de défauts
de surface.

Description des champs de sources de dissipation pour des éprouvettes de
structure ou des structures. Il s’agit ici d’une perspective de développement
extrémement riche, qui couvre les aspects de diagnostic rapide et de validation
de modeéles par comparaison des champs énergétiques prédits et simulés.

iii. Amélioration des modeles cinétiques permettant d’intégrer les
effets de I'environnement.

Description et prédiction des gradients de teneur en eau dans les pieces
thermoplastiques pour les conditions de service. Cette question est aujourd’hui
cruciale pour le dimensionnement des pieces automobiles ;

Amélioration des modéles de vieillissement thermo-oxydatif et en milieu marin.
Ce point passe par une meilleure compréhension des mécanismes physiques,
par la détermination du lien entre le ou les indicateur(s) physico-chimique(s) et
les parametres mécaniques. Les problématiques industrielles visées nous
orientent également vers le développement passionnant de modeles intégrant
le couplage aux sollicitations mécaniques ;

iv. Développement de la caractérisation par micro-d ureté
instrumentée.

Amélioration de la transition d’échelle pour les élastomeres chargés. Ce point
pourrait profiter de la réception récente au laboratoire d’un appareil de mesure
de nano-dureté nous permettant d’étendre la caractérisation vers des échelles
plus fines et donc vers celle des phases en présence. Par ailleurs, les
différences entre identifications micro- et macroscopiques pourraient également
étre utilisées pour évaluer la taille de volume élémentaire représentatif (VER)
pour ces matériaux hétérogenes.
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* Enrichissement de la modélisation mécanique proposée pour permettre une
comparaison plus compléte aux mesures réalisées. Cette comparaison
profiterait alors de la souplesse de pilotage accessible et permettrait de
confronter les caractérisations micro- et macroscopiques. Ce développement
devra étre mené idéalement sur un matériau présentant a la fois un
comportement cyclique complexe, et une microstructure homogene a I'échelle
de l'essai ;

* Poursuite de linvestigation de I'évolution des paramétres mécaniques aux
échelles fines en fonction du vieilissement, pour mieux comprendre les
meécanismes physico-chimiques impliqués. Ce point profitera des comparaisons
aux mesures physiques locales et a des essais de traction sur films ;

2- Présentation des projets a 4 ans

Mes activités de recherche dans les 4 prochaines années s’organisent autour de
plusieurs projets ou thématiques, dont les détails sont donnés ci-dessous.

a. Influence du procédé sur la tenue en fatigue des materiaux
élastoméres : PROFEM (ANR, 2011-2014, these d’l. Ma squelier) :

Ce projet, dont je suis le coordinateur global, vise la caractérisation de l'influence du
procedeé sur la tenue en fatigue des matériaux elastomeres. Cette influence est liée
aux différentes étapes du procédé (mélangeage, injection, cuisson) et se manifeste a
différentes échelles (inclusions, VER, éprouvette). Nous abordons donc ce probléme
en suivant une stratégie multi-échelles.

La premiere échelle est de quelgues microns. Nous nous intéressons ici a la
caractérisation thermomeécanique fine des mécanismes d’endommagement afin de
mieux comprendre les phénomenes a I'ceuvre a I'’échelle de quelques inclusions et
pour un nombre limité de cycles. Des mesures physiques de la microstructure seront
réalisées (en particulier par micro-tomographie a I'Ecole Centrale de Nantes en
collaboration avec B. Huneau), ainsi qu’'une caractérisation thermomeécanique fine a
l'aide d'une caméra infra-rouge et d’un objectif spécifique. Cette derniére étape est un
réel challenge expérimental, qui est en passe détre relevé. En paralléle, une
démarche de modélisation micro-macro récente est également développée (en
collaboration avec P. Pilvin a I'Université de Bretagne Sud) pour permettre d’analyser
les données expérimentales et de faire ressortir les mécanismes dissipatifs du premier
ordre (viscosité, rupture d’interface, voire plasticite).

La deuxiéme échelle est celle des éprouvettes : un volume de quelgues mma3,
supposé homogéne, nous permettra de poursuivre le développement de la technique
de caractérisation rapide des propriétés en fatigue et de développer un critéere de
dimensionnement a la fatigue. Ces deux étapes seront appliquées a une large gamme
de matériaux et de conditions de mélangeage afin de mieux comprendre l'influence de
cette étape cruciale sur la ruine en fatigue de ces matériaux.

Derniére échelle d’investigation, la structure, qui nous permettra d’étudier les
influences du procédé (plan de joint, écoulement, cuisson, ...) et de confronter les
prédictions du critere de dimensionnement dans le cas de structures élastomeres a
gradients de propriétés. Outre les mesures de thermographie évoquées plus haut, les
outils de micro-dureté ainsi que les mesures par tomographie pourront alimenter la
description de ces effets du procédé.

106



b. Fatigue des thermoplastiques renforcés de fibres courtes :
caractérisation rapide, lois de cumul et influence du procédeé (FUI, 2012-
2016, thése de L. Serrano) :

Il s’agit ici de comprendre les liens entre la microstructure, le chargement thermo
(hygro)-mécanique et les mécanismes de fatigue (sites d'initiation, scenarii d'évolution,
critere de rupture) et proposer/valider un critére de fatigue applicable sur structure
complexe. Pour cela, des outils de caractérisation thermomécanique (essais d'auto-
échauffement et essais de fatigue plus classiques) seront utilisés pour différentes
géométries d’éprouvettes. Ces données, obtenues pour des géométries plus ou moins
complexes, serviront & générer une base de comparaison aux prédictions réalisées
par la chaine numérique développée dans le projet. Les données microstructurales de
ces différentes campagnes seront également analysées a l'aide de trois outils
principaux, que sont les analyses des faciés de rupture, les analyses a I'aide du MEB
et les analyses par micro-tomographie aux rayons X.

La démarche scientifique se décline en 3 temps :

e Se baser sur une microstructure donnée, obtenue pour une géométrie et des
parametres de procédé bien définis. Cette premiere partie permettra de
comprendre les mécanismes et l'influence de différents facteurs sur la fatigue,
de valider la technique de caractérisation rapide par auto-échauffement et les
criteres de fatigue. Les objectifs sont en particulier de décrire la dispersion en
fatigue et les effets de surcharge ;

* Se baser sur des microstructures représentatives des zones critiques
classiques des piéces industrielles, en utilisant des éprouvettes de structure,
définies dans le cadre du projet. Le procédé d'injection sert ici a générer des
microstructures modeéles et des cas de chargements complexes, qui sont bien
évidemment également représentatifs des piéces industrielles. Les objectifs de
ce second volet sont de tester les limites des outils développés précédemment
et de proposer des regles de définition géométrique et de dimensionnement
pour ces zones cruciales des pieces industrielles ;

o Utiliser l'expérience acquise au cours de ce projet et lors des études
précédentes pour enrichir la caractérisation des essais. Le premier objectif est
de valider les approches de modeélisation, les modeles de comportement et des
critéres de ruine. Le second est de valider un outil de diagnostic rapide de la
tenue en fatigue sur pieces.

c. Fatigue des élastomeéres : intégration des charge = ments complexes aux
échelles locale et global (Contrat CIFRE Trelleborg  -Vibracoustics, 2012-
2016, these de C. Champy) :

Nous nous intéressons ici a I'application des outils issus des études précédentes pour
des sollicitations complexes (multiaxiales, non proportionnelles, avec surcharges, ...)
afin de développer des régles d’équivalence entre des signaux synthétiques et issus
de mesures sur véhicules.

d. Caractérisation par micro-dureté instrumentée de s lois de
comportement locales des matériaux organiques (coll aborations
internationales et projet VITEM) :
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Cet item regroupe différents projets et collaborations, qui vont permettre de
développer les aspects liés au vieillissement des élastoméres et a la caractérisation
par micro-dureté.

Collaboration avec [I'Université d'Oxford (P. Buckley) et [lInstitut
macromoléculaire roumain (C. Prisacariu).

Cette collaboration, amorcée depuis décembre 2011 vise a caractériser des
matériaux polyuréthanes synthétisés spécialement pour cette étude. Ces
matériaux nous intéressent a plusieurs titres. D’'une part ils montrent un
comportement mécanique complexe sans pour autant présenter
d’hétérogénéités microstructurales importantes. Ils permettront ainsi de
comparer les réponses sous chargements cycliques complexes aux échelles
micro- et macroscopiques. Un autre aspect intéressant est la richesse de
variation des parametres de synthese (types de liaisons, longueurs de chaines
entre nceuds de réticulation, densité de nceuds, ...), qui permettra de comparer
ces variations a celle des parametres mécaniques identifiés par micro-durete.

Collaboration avec le TARRC de Londres (A. Muhr) et IFREMER (P-Y. Le Gac).

Cette collaboration a débuté en décembre 2010 et a donné lieu a une
communication commune a 'ECCMR 2011. L'idée est ici de croiser les
techniques de mesures pour décrire le vieilissement sévere subi par des
structures ayant évolué a trés long terme dans les conditions de service (pneu
de 1930, suspension de pont de 1950, par exemple).

Projet VITEM (TrelleborgVibracoustic, DCNS, IFREMER, ENSTA Bretagne).

Ce projet est en gestation depuis environ un an et a recu I'approbation des
equipes des Pdles Mer Bretagne et PACA. Il sera soumis a la labellisation
début 2013 pour un lancement en septembre 2013. Ce projet vise 'amélioration
des modeéles cinétigues pour les vieilissements thermo-oxydatifs et en
environnement marin, avec I'ambition de permettre la caractérisation rapide
d’une structure vieillie en service.

Comme on peut le voir, ces prochaines années seront bien occupées ! Associés au
recrutement récent de V. Le Saux au sein du laboratoire, ces projets permettront de
développer de maniere cohérente et tres efficace les thématiques scientifiques initiées
a ce jour : a suivre, donc!
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