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Introduction géenérale

La qualit¢ d’un collage est un parametre décisif quant a la fiabilité et la durabilit¢ d’un
assemblage collé. Parfois, une fausse conception d’un joint collé, un mauvais choix d’adhésif
ou méme un traitement de surface mal réalisé pourra avoir des conséquences spectaculaires
voire dramatiques. Le 28 Avril 1988, un Boeing 737 appartenant a 1’Aloha Airlines qui reliait
Hilo & Honolulu & Hawaii aux Etats Unis a subi un accident dramaticue, qui a été causé par une
décompression explosive en plein vol suite a un décollement des plaques du fuselage. Des
défauts liés a la technique de collage utilisée ou au traitement de surface réalisé sont mis en

cause dans cet incident.

Figure 0.1. Décompression explosive du Boeing 737 d’Aloha Airlines en 1988*

Le 737 est composé de plusieurs sections semi-circulaires fixées les unes aux autres pour former
la cabine de I’appareil. Chaque section chevauche la suivante sur environ 7.5 cm. Sur les
premiéres Boeings 737 jusqu’a le numéro de série 291, les panneaux superposés ont eté collés
ensembles avec un adhésif époxy et ont été fixés avec trois rangées de rivets (cf. figure 0.2).
Les charges de pressurisation du fuselage étaient destinées a étre transférées a travers la liaison
collée plutdt qu’a travers les rivets. Le collage des panneaux de la 737 a été effectué a froid (un
tissu de canevas est imprégné d’un adhésif époxy, durcit a une température ambiante et
maintenue a une température de -78.5°C jusqu’a peu avant son utilisation). Le collage a froid
présente des difficultés dans la mise en ceuvre (qualité de préparation de surface, condensation
dans le joint de colle lors de I’assemblage et le durcissement de I’adhésif). Ces difficultés
provoquent 1’apparition des zones de mauvaise adhésion ou absence totale d’adhésion et la

susceptibilité a la corrosion. 1l a été constaté que le procédé de décapage utilisé pour traiter les

Lwww.aloha.net



panneaux du fuselage n’a pas permis d’obtenir un film d’oxyde homogeéne sur toute la structure.
De plus, la qualité physique et chimique du film d’oxyde obtenu apres le décapage n’était pas
favorable pour le collage et la résistance a la corrosion [1].
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Figure 0.2. Configuration des panneaux collés du fuselage de la Boeing 737 [1]

Le Boeing 737 d’Aloha Airlines effectuait toujours ses vols plusieurs fois par jour dans une
atmospheére océanique, en contact permanent avec le sel et I’humidité. L’eau a pu pénétrer dans
les joints collés et a provoqué la rupture progressive de I’assemblage et favoriser
I’accroissement de la corrosion. Les charges de pressurisation du fuselage sont destinées a étre
transférées par la liaison collée sont transférées aux rivets provoquant une concentration de
contrainte importante [1]. Le processus d’endommagement était long et les concentrations de
contraintes au niveau des rivets ont favorisé 1’apparition de microfissures qui croient a chaque
cycle de décollage/atterrissage. Cet accident a poussé les chercheurs a penser encore sur la
conception des assemblages collés, les traitements de surface pour 1’aéronautique et développer

des techniques de contrdle non destructif des structures aéronautiques en service.

Un traitement de surface mal réalisé induit des défauts d’adhésion donc une diminution des
performances de I’assemblage collé provoquant la défaillance totale de toute une structure ou
un ensemble de structures. Les techniques de contréles non destructifs actuels ne permettent
pas de détecter d’une maniere efficace les défauts de surface comme le « kissing bond » par
exemple ou il y a contact mutuel entre 1’adhésif et le substrat sans transfert de chargements. De
plus si on sait mécaniquement évaluer la résistance mécanique d’une interface homogene,
I’impact de défauts locaux d’interface sur le comportement global de la liaison reste mal
compris. C’est dans ce cadre que s’inscrit cette thése qui vise a développer une approche

analytique décrivant I’interaction entre une fissure et un défaut de surface.

Des outils d’analyse mécanique ont ét¢ mis en place afin de mieux comprendre I’effet d’un
défaut de surface sur la résistance mécanique d’une structure collée. Dans le chapitre 1 de ce

travail, une étude bibliographique qui introduit les modes de rupture ainsi que leur nature, les
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éprouvettes de fissuration existant, les techniques de traitement de surface ainsi que les
approches analytiques en mécanique de la rupture qui seront utilisées pour analyser le
comportement des assemblages collés. Un résumé des quelques anciens travaux a été realisé
afin d’identifier les méthodes d’analyses utilisées, les configurations testées et les résultats

obtenus.

Le chapitre 2 est une exhibition des matériaux et des méthodes utilisés dans ce travail. Il
présente I’adhésif et son cycle de durcissement, le traitement de surface adopté pour préparer
les surfaces avant collage, les moyens techniques, dont la machine d’essai et 1’instrumentation,
nécessaires pour 1’exécution des essais de fissurations en mode I ainsi que des premiers essais
de caractérisation pour déterminer 1’énergie de rupture d’une interface homogene de forte
adheésion utilisant des éprouvettes DCB. Le choix d’un traitement de surface a été effectué apres
une analyse qualitative visant a obtenir un joint de colle le plus homogéne possible pour éviter

le risque d’introduire des défauts de surface non voulus.

Aprés avoir caractérisé une interface forte et homogéne en déterminant son énergie de rupture,
les interfaces avec des défauts d’adhésion sont caractérisées dans le chapitre 3. En effet, des
défauts artificiels ont été déposés sur les surfaces homogénes suivant deux configurations : des
défauts transversaux et des défauts longitudinaux. Des essais de fissurations en mode | ont été
réalisés et des approches analytiques correspondant aux deux configurations ont été
développées. A I’issue de ces deux approches élémentaires, une approche plus compléte qui
permet de calculer la propagation de fissure donc la position d’arrét en déterminant une énergie
de rupture équivalente au niveau du défaut. Puis des simulations numériques utilisant la
méthode de zone cohésive ont été réalisées utilisant des paramétres déterminés

expérimentalement.

Finalement, le chapitre 4 présente des essais de fissurations sur des éprouvettes en alliage de
titane traitées avec des rayons laser contenant des motifs de différents formes. Ces essais de
fissuration permettent de verifier les modéles analytiques developpés dans le chapitre
précédent.
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1. Le Collage

Le collage structural est une technique d’assemblage de plus en plus demandée aujourd’hui
dans beaucoup de domaines comme 1’automobile, I’aéronautique, I’aérospatial, I’industrie
navale et ferroviaire (figure 1.1). Il permet d’assembler deux matériaux semblables ou différents
a I’aide d’un adhésif. C’est au cours de la seconde guerre mondiale que le collage a pris un
essor considérable avec la découverte des adhésifs époxydes et les résines synthétiques. Les
constructeurs d’avions civils et militaires comme Boeing et Dassault ont commencé a utiliser
le collage pour des pieces métalliques comme les raidisseurs, les volets, les renforts de
carlingues et les pales d’hélicopteres et ce depuis les années soixante [2,3]. Dé¢s lors, le collage
n’a pas arrété de se développer et avec I’arrivée des matériaux composites, le collage a connu
encore une forte utilisation avec I’apparition de nouveaux adhésifs thermostables, résistants a
la température et qui répondent aux exigences trés sévéres de I’industric aéronautique et

aérospatiale.

Figure 1.1 : Domaines d’application du collage structural

L’assemblage des structures via les méthodes classiques comme le rivetage et le vissage
nécessite soit des percages pour insérer des rivets, soit des échauffements locaux sous forme de

zones affectées thermiquement provoquant ainsi un changement de microstructure des



matériaux. Ces derniers sont a 1’origine des concentrations de contraintes ce qui engendre
I’apparition des microfissures qui s’étendent sous I’application des chargements répétitifs et

causer la ruine totale de toute une structure [4].

Le collage structural présente quelques inconvénients liés a la mise en ceuvre lors de
I’assemblage. La préparation des substrats & assembler est une étape obligatoire car elle
détermine la qualité du collage donc la réussite de 1’assemblage. Mais les traitements de
surfaces qui sont généralement chimiques, sont colteux et dangereux car ils nécessitent des
substances chimiques toxiques pour 1’étre humain et pour I’environnement. De plus, le collage
est réalisé a 1’aide des colles thermoplastiques ou thermodurcissables. Ces matériaux ont parfois
des faiblesses face a la température de service, un temps de de durcissement parfois long ou
encore des conditions de réticulations compliquées. Ces limites sont toutefois compensées par
des avantages. Le collage permet de réduire le poids de 1’assemblage, obtenir une étanchéité
parfaite, une structure plus légére et une bonne répartition des charges. Il offre aussi une bonne

résistance dans des milieux corrosifs et une isolation électrique, phonique et électromagnétique.

2.  Défauts de collage /Défaut d’adhésion

Le collage des structures métalliques ou non métalliques exige le respect d’un processus
industriel bien défini afin de limiter le plus possible I’introduction des défauts de collage dans
les joints de colle. Le traitement de surface et le collage sont les étapes les plus importantes de
ce processus vu leur complexité. Produire une interface collée de facon reproductible et
possédant des performances mécaniques optimisées est une opération délicate. En effet, de
nombreux phénomenes chimiques et physiques interviennent lors d’une opération de collage

pour créer une interaction forte entre un adhésif et les surfaces des substrats.

Le vrai défi des industriels c’est de pouvoir maitriser cette interaction pour créer une interface
forte et homogene, qui soit fiable et efficace en service. L’interface collée doit permettre la
transmission des charges dans des environnements parfois séveres d’ou la nécessité de maitriser
la chimie de ’adhésif pour une cohésion élevée, mais également la chimie et la physique des
interfaces afin de s’assurer du développement d’interactions fortes entre les deux milieux.
Naturellement, la surface d’un substrat métallique présente une couche d’oxyde qui Se crée en
contact avec 1’air. Cette couche d’oxyde est de faible adhésion et ne permet pas d’avoir des

liaisons fortes entre 1’adhésif et le substrat. Il existe aussi des salissures sous forme de graisses



industrielles, lubrifiants et poussiéres qui rendent la surface difficile a coller [Barkhimer et al,
5]. La figure 1.2 est un schéma simplifi¢ d’une interphase entre un adhésif et un substrat

métallique.

| | polymer

I
bu

oxide topography
‘ oxide morphology

I
M

adhesive| ————— adsorbed materials

\]

thermal chemical
mechanical
environmental

bulk adherend

Adhesive bonding
interphase

Figure 1.2. Représentation schématique simplifiée d’une interphase adhésif/substrat
[Park, 6]

Afin de construire une liaison forte entre un adhésif et un substrat, il est nécessaire d’appliquer
un traitement de surface adéquat choisi selon le matériau des substrats, les conditions de service
et la durée de vie de I’assemblage. Les principales raisons d’appliquer un traitement de surface

sont :

- Augmenter les interactions moléculaires entre 1’adhésif et la surface des substrats.

- Créer une morphologie de surface adaptée au collage.

La composition chimique et la morphologie de la surface sont modifiées de sorte que 1’énergie
de surface du substrat est maximisée. De nombreux procédés de traitements de surface ont été
développés a cet effet et peuvent assurer diverses fonctions décrites sur la figure 1.3. On
distingue essentiellement 3 familles d’opérations: nettoyage/dégraissage, décapage et
conversion de surface, séparées par des étapes intermediaires obligatoires comme le ringage et
le séchage entre certaines opérations. Un controle de 1’état de surface via des tests de

mouillabilité, doit toujours étre réaliseé afin de vérifier son activité physico-chimique.
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Figure 1.3. Logigramme d’un exemple de protocole de traitement de surface

En réalité, il apparait difficile d’éviter la présence de défauts et/ou hétérogénéités susceptibles
d’étre produits lors de I’une des nombreuses opérations définies dans les gammes de collage et
plus particulierement durant la phase du traitement de surface. La figure 1.4 est une
représentation schématique simpliste des différents types de défauts qui peuvent étre rencontrés
dans une interface collée. Les défauts présents dans le joint de colle sont dits cohésifs lorsqu’ils
impactent les propriétés cohésives de 1’adhésif. Les défauts sont dits adhésifs lorsqu’ils
dégradent 1’adhésion entre la colle et les substrats [Adams et al, 7], [Maxwell et al, 8], [Davis
etal, 9].
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Figure 1.4. lllustration de quelques défauts de collage

Les défauts cohésifs peuvent étre liés a la présence de porosités voir de manque de colle mais
également a un mauvais melange des constituants (résine / durcisseur) ou encore un cycle de
cuisson non respecté [Baudot, 10]. Les défauts d’adhésion sont principalement dus a un
mauvais traitement de surface ou a la présence de contaminants/pollution a la surface des
substrats lors de la mise en ceuvre. En environnement industriel, les contaminations peuvent
avoir pour origine : la migration des additifs en surface comme les agents de durcissement, les
lubrifiants ou les stabilisants [Horgnies, 11]. Les contaminants classiques sont les graisses,
huiles, solvants, sueur, produits cosmétiques, poussieres, vapeurs ou méme a des empreintes

des doigts.

Ces contaminations de surface sont généralement éliminées préalablement a chaque opération
de traitement de surface au moyen de solvant ou bain de nettoyage. Cependant, certaines
substances peuvent étre particulierement difficiles a éliminer telles que les composés liés a la
chimie de la silicone, trés volatiles et qui s’adsorbent sur les surfaces. De méme la présence de
polluant en surface dégrade la qualité des traitements de surface réalisés ultérieurement
dégradant de ce fait ’adhésivité finale de la surface et créant des zones de faible adhésion ou
d’adhésion quasi-inexistante. Les défauts jugés les plus dangereux sont appelés « kissing
bonds ». lls décrivent un contact entre adhésif et substrat (contact) sans que des liens chimiques
ou physique ne soient pour autant établis de sorte que cette interface ne présente aucune
résistance. Ces défauts font 1’objet de nombreux travaux en particulier dans le domaine de
I’instrumentation (acoustique, thermique, électromagnétisme ...) pour mettre au point des

méthodes de contréle non destructif pour les détecter.
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Ces défauts qu’ils soient adhésifs ou cohésifs provoquent une rupture de 1’assemblage. Le type
de rupture peut étre différencié selon la position du défaut en cause. Une rupture cohésive est
causée par un défaut cohésif et la fissure se propage a I’intérieur de 1’adhésif. Cependant, un
défaut adhésif cause une rupture adhésive c’est-a-dire la fissure se propage a I’interface
colle/substrat. Un troisieme type de rupture, un mélange entre une rupture adhésive et cohésive

peut aussi exister. La figure 1.5 illustre ces trois types de ruptures.

SUBSTRAT ADHESIF FISSURE

(a) (b) c)

Figure 1.5. Types de rupture
(@) : rupture cohésive, (b) : rupture adhésive, (c) : rupture mixte

Etant acquis que des défauts d’adhésion sont susceptibles d’étre introduits accidentellement au
cours des nombreuses opérations définissant la gamme de collage, il important dans une
démarche tolérance aux dommages d’évaluer la sensibilité de la tenue mécanique de la liaison

a la présence d’un tel défaut caractérisé par sa nature et sa taille.

3. Caractérisation des interfaces collées/influence des défauts

Pour caractériser la sévérit¢ d’un défaut de collage, il convient d’effectuer des essais de
caractérisation mecanique sur des éprouvettes contenant des défauts types. On peut trouver des
travaux mettant en ceuvre une telle approche. Cependant, avant de s’intéresser au comportement
des assemblages en présence de défauts, il convient de présenter les techniques les plus

conventionnelles de caractérisation des assemblages collés.

3.1. Essais de fissurations sur assemblages collés

Il existe trois modes de fissuration (figure 1.6). Le premier est le mode d’ouverture « clivage »
appelé mode I. Le clivage est un mode de traction normal au plan de fissure. Le second appelé

mode 11, est le mode de glissement qui correspond a un cisaillement paralléle au plan de fissure
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et perpendiculaire au front de fissure. Le dernier est un mode de glissement vis, appelé mode
I11 et il correspond a un mode de cisaillement paralléle au plan de fissure et parallele au front
de fissure.

Mode | Mode || Mode Il

Figure 1.6. Modes de rupture [Metoui, 12]

Sur le plan expérimental, il existe beaucoup de techniques pour évaluer la qualité d’un
assemblage collé en déterminant son énergie de rupture. C’est une grandeur de référence pour
la représentation de la propagation dans un joint collé. L’essai le plus communément utilisé
pour caractériser un assemblage collé en mode I est 1’essai DCB? [ASTM-D5528, 13]. Cet
essai est réalisé sur une éprouvette dite DCB, constituée de deux substrats collés avec un adhésif
(figure 1.7). Une préfissure, réalisée lors de la mise en ceuvre de 1’assemblage permet
I’amorgage de la fissure lors du chargement d’ouverture. Ce dernier est appliqué par

I’intermédiaire de blocs d’attache sous forme d’un déplacement imposé et perpendiculairement

talon 1 P
substrat 1
y

——adhésif

au plan du joint.

N

ubstrat 2

2]

talon 2 P ao
yT_5 Chargement
a
AL - —
e
a
e a

Figure 1.7. Eprouvette DCB

2 Double Cantilever Beam
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Comme dans ’essai DCB, I’essai de type « butt joint » (ISO 6922) a été mis en ceuvre aussi
pour caractériser le comportement du joint collé en traction. L’éprouvette de test est composée
de deux barreaux cylindriques collés bout & bout (figure 1.8). Le chargement est appliqué sur
une extrémité alors que I’autre reste fixe. La complexité de cet essai réside dans le maintien des
conditions de traction axisymétriques pendant le test. En effet, si la fissure apparait en bordure
du joint, I’essai devient un essai de clivage. Par contre, si la fissure apparait au centre de

I’adhésif, la séparation est faite par cavitation ce qui rend 1’interprétation plus complexe.

Adhésif ‘

ENF -
- - I
Substrat 1 Substrat 2 ELS I
Figure 1.8. Eprouvette « butt joint » Figure 1.9. Eprouvettes ENF et ELS

Les éprouvettes ENF2 et ELS* présentées dans la figure 1.9 permettent d’évaluer 1’énergie de
rupture en mode Il. Les essais consistent en des essais de flexion ou la fissure se propage
parallelement au substrat. Une combinaison entre le mode | et le mode Il peut étre obtenue en
utilisant le montage Arcan [Cognard et al, 14, 15]. Ce dispositif composé de deux supports
percés (cf. Figure 1.10), permet de régler I’inclinaison de 1’éprouvette par rapport a la direction
du chargement. Selon ’inclinaison, le dispositif permet de solliciter 1’éprouvette en traction
pure, cisaillement pur ou une combinaison des deux. Les éprouvettes utilisées dans les essais
Arcan sont généralement massives ce qui permet d’éviter toute déformation qui peut impacter
la réponse mécanique. Cognard et al [15] montrent que la présence des becs en bord

d’éprouvette permet de réduire les effets de bords.

3 End Notched Flexure
4 Cracked Lap Shear
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Traction Pure o
) _ Sollicitation mix{

= o

Cisaillement Pur

Figure 1.10. Montage Arcan

Le mode mixte (I1+11) peut étre obtenu aussi en réalisant des essais SLS® ou MMBS®. L’éprouvette
SLS (NF-EN 1465, ISO 4587) est composée de deux substrats collés sur une zone de
recouvrement et équipés de deux cales collées sur leurs extrémités afin d’assurer un chargement
dans I’axe de 1’assemblage. La présence d’une flexion des substrats génére une contrainte
normale a I’extrémité de la zone collée ce qui provoque un état de contrainte multiaxial
complexe qui n’est pas limité au cisaillement pur. L’essai MMB (figure 1.11) a été développé
initialement par Reeder et Crews pour étudier le délaminage dans les composites. Il permet de
bien controler le ratio entre le mode | et le mode Il moyennant un montage spécifique
standardisé [ASTM D6671-01, 16]. Cet essai est une combinaison entre 1’essai DCB et ’essai
ENF. Les forces sont appliquées a 1’éprouvette par I’intermédiaire d’un bras de levier, de
rouleaux d’appuis et de charniéres fixées a I’éprouvette. Une force verticale est appliquée sur
I’extrémité du bras de levier et est répartie grace a ces appuis. Le banc d’essai est congu de telle

sorte que la longueur du bras de levier soit ajustable afin de générer le ratio de mixité désiré.

e
- /mﬁﬂsmn
&9 / )

Loading Height

Optional =1+ H:/ e

Figure 1.11 : Essai MMB [ASTM D6671-01, 16]

5 Single Lap Shear
5 Mixed Mode Bending
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3.2.  Mécanique de la rupture

La mécanique linéaire de la rupture permet d’établir différents critéres de rupture et elle
constitue un outil efficace pour analyser ou simuler les mécanismes de ruptures fragiles des
matériaux élastiques linéaires. Les hypothéses a prendre en compte dans le reste de cette étude

sont :

e Petites perturbations
e Matériaux élastiques linéaires
e Evolution quasi-statique

e Fissuration rectiligne dans un corps bidimensionnel

Une approche en énergie a été proposée par Griffith [17] et elle consiste a établir un bilan
énergétique global du processus de fissuration. Cette approche globale est formulée pour des
évolutions quasi-statiques en termes de taux de restitution d’énergie G : une fissure ne peut pas
se propager tant que G<Gc ou Gc désigne 1’énergie de rupture de 1’assemblage. En pratique, la
plupart des matériaux exhibent une zone non linéaire en amont de la pointe de fissure. Lorsque
celle-ci est relativement étendue par rapport aux dimensions de la structure considérée, le
recours a des modeles non linéaires de mécanique de la rupture tels que 1’intégrale de Rice [18]
s’avere nécessaire. Cette intégrale notée J, est indépendante du contour choisi délimitant la zone
fissurée et il a été démontré que dans le cas de chargements quasi-statiques et pour des
matériaux avec un comportement élastique linéaire, I’intégrale J est équivalente aux taux de

restitution d’énergie G.

En élasticité linéaire, tout comme dans un milieu non-linéaire, les champs mécaniques
présentent une discontinuité au passage du plan de la fissure et sont continus ailleurs. Cette
discontinuité est a I’origine d’une singularit¢ du champ de déformations et de contraintes au
niveau du front de fissure. Irwin [19] a développe les bases analytiques de la théorie des champs
de contraintes en fond de fissure. Dans sa théorie, il définit un paramétre le facteur d’intensité

K du champ de contrainte en fond de fissure.

La formule d’Irwin décrit la relation entre le facteur d’intensité de contrainte en mode I
d’ouverture en pointe de fissure et le taux de restitution d’énergie associé a une propagation de

la fissure dans le plan de celle-ci :
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K,? : Déformations planes (1.1)

— : Contraintes planes (1.2)

Avec G est le taux de restitution d’énergie, v et E sont respectivement le coefficient de poisson
et le module d’¢lasticité du matériau et K, est le facteur d’intensité de contrainte en pointe de

fissure.

Cette approche locale de la rupture peut étre généralisée dans le cas du collage ou des
singularités de contraintes sont attendues a chaque singularité géométrique et interface. Ceci
concerne notamment les bords de joints ou des fissures sont susceptibles de s’amorcer de fagon
précoce. L’ordre de la singularité différe cependant de celui attendu pour une fissure et il
convient d’introduire des facteurs d’intensité des contraintes généralisés qui dépendent des
angles locaux et matériaux en présence [Leguillon, 20]. En outre des criteres de rupture

spécifiques peuvent/doivent étre introduits [Leguillon, 20].

Un modele développé initialement par Dugdale [21] en 1960 et Barenblatt [22] en 1962 qui
décrit I’amorgage et la propagation de fissure dans des situations complexes. Ce modele appelé
«modeéle de zone cohésive ». Les modéles de zone cohésive, appelés aussi lois
traction/séparation, combinent des critéres locaux en contrainte et des critéres globaux en
énergie. Ils rendent compte de la fissuration au moyen d’une contrainte cohésive qui s’exprime
en fonction d’un saut de déplacement correspondant a la séparation entre les deux levres de la
fissure (cf. figure 1.12). Les modéles cohésifs conviennent parfaitement & la simulation

numérique de type éléments finis.

Forces cohésives

T

.,..7-———-—-——-7- *--"-&""""
e ? T i
|
| . |
[ zone libre sone -
VI ‘

cohésive'

o

Figure 1.12. Fissure et forces cohésives
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La relation entre la traction et la séparation dans la zone coheésive a été abordée par plusieurs
auteurs. Needlemann [23] était le premier a proposer une fonction polynomiale et exponentielle
qui lit la traction a la séparation. Tvergaard et al [24] ont utilisé quant & eux une forme
trapézoidale pour décrire le comportement d’un matériau élastoplastique. Camacho et Ortiz
[25] ont utilisé un modéle bilinéaire pour décrire le comportement des matériaux élastiques

avec ou sans endommagement. La figure 1.13 présente les différentes lois déja présentées.

Ge Ge Ge

: (a) i (b) (c)

Figure 1.13. Lois de traction-séparation

(@) : Exponentielle, (b) : Trapézoidale, (c) : Bilinéaire

3.3.  Tour sur quelques travaux sur la rupture des interfaces hétérogénes

Dans la littérature, il existe peu d’études qui se sont intéressées a 1’analyse des effets induits
par la présence de défauts d’adhésion sur le comportement des assemblages collés. La
méthodologie utilisée par la plupart des chercheurs était d’effectuer des tests d’adhérence sur
des configurations connues en y intégrant des défauts artificiels. L’existence des défauts
d’interface provoquent une fluctuation dans la propagation de fissure. Ces défauts étant de
nature différente, modifient la résistance de I’assemblage comme montré dans Budzik et al [26],

Karachalios et al [27], Tadepalli et al [28] et Renade [29].

E A, dA/dt

Y

.l“

2
——

Figure 1.14. Configuration testée dans Budzik et al [26]

Budzik et al [26] ont effectué des essais de type DCB sur des éprouvettes contenant des zones

de mauvaise adhésion (cf. Figure 1.14). Les résultats de ses essais sont présentés dans la figure
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1.15. Les auteurs ont trouvé que 1’assemblage est hautement sensible a la taille du défaut et le
comportement observé peut étre expliqué par une relation entre la taille du défaut et la taille de

« la process zone ».

I mm ‘weak'

10 mm 'weak’

F(N)

F(N)

A (mm) A (mm)

20 mm "weak'

40 mm ‘'weak'

F(N)
F(N)

A (mm) A (mm)
Figure 1.15. Résultats des tests DCB correspondant a la configuration présentée dans la figure
1.14. [Budzik et al, 26]

Karachalios et al [27] ont réalisés des essais sur des éprouvettes métalliques en simple
recouvrement SLS contenant des défauts circulaires et rectangulaires artificiels. Karachalios et
al [27] ont étudié des defauts rectangulaires et circulaires de différentes tailles situés au milieu
de la zone collée. IIs ont constaté que la résistance de 1’assemblage diminue d’une manicre
quasi-linéaire quand la taille des défauts augmente quand un adhésif de faible ténacité est
utilisé. Dans le cas d’un adhésif fragile, la résistance de 1’assemblage n’est pas influencée par
les défauts de petites tailles et les substrats se plastifient avant la rupture du joint. Mais dans
tous les cas, ils ont constaté que la résistance décroit toujours quand la taille des défauts

augmente.

Renade [29] a effectué des essais DCB sur des éprouvettes en alliage d’aluminium 6061-T6511
de dimensions (305 mm x 25.4 mm x 12.7 mm). Les surfaces collées contiennent des zones de

mauvaise adhésion créées avec un dépot de cuivre (cf. figure 1.16.a)
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Figure 1.16. Surface structurée, motifs en cuivre.
(@) : [Renade, 29]
(b) : [Tadepalli et al, 28]

Méme résultats que dans Budzik et al [26], une fluctuation dans la variation du taux de
restitution d’énergie en fonction de la longueur de fissure a été observée, correspondant a
I’existence de ces défauts. Par contre, le niveau de chute dans I’énergie de rupture est piloté par
les surfaces de fortes adhésion et 1I’espacement entre les zones de faible adhésion. Restant dans
le méme contexte, Tadepalli et al [28] ont étudié les interfaces structurées Cu/Cu comme
présenté dans la figure 1.15.b. Le but de leurs travaux était d’étudier I’influence de motifs de
cuivre de différents tailles, formes et dispositions sur la résistance de 1’assemblage collé.
Moyennant des tests de clivage, ils ont constaté que la résistance du joint adhésif s’est renforcée
quand les motifs sont disposés perpendiculairement a la direction de propagation de fissure et
quand leurs tailles diminuent (cf. figure 1.17).

Mode | Cu Bond Toughness vs. Pattern Size

T L T T T

L) L) L] L L}
A Orthogonal Lines
® Pads a

® Parallel Lines
----- Blanket Films -
Lines: Width, W = Spacing, S

Pads:
W = 500um, S = 100um

-
(=]
T

&
="

—
N
T

Bond Toughness - Gg(J/im?)

W =80um, S= 40um
9r W=40pm, S= 20pm 5
[]
6} N
e 3. s 8 K. _.__"

i i 1 I 1 i 1 i i i 1

0
0 S50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Pattern Size (um)

Figure 1.17. Energie de rupture du joint collé en fonction vs taille des motifs
[Tadepali et al, 28]
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Cuminatto et al [30] et Cuminatto et al [31] ont également étudié les interfaces structurées. Dans
cette étude, des essais de fissuration de type clivage en coin et flexion 4 points ont été réalises
sur des éprouvettes contenant des motifs en bandes longitudinales et transversales. Dans le cas
ou les bandes sont transversales, il a été constaté que 1’énergie de rupture est plus élevée a cause
du phénoméne du piégeage quand la fissure traverse une zone d’adhésion plus élevée
contrairement aux bandes longitudinales ou I’énergie d’adhésion mesurée est moins élevée (cf.
Figure 1.18). Cette étude a été étendue en créant un modele analytique permettant de
caractériser la décohésion des interfaces structurées. Il pourra €tre un outil d’aide a la
conception des surfaces structurées en choisissant la périodicité et la largeur des motifs qui
permettent de contréler la stabilité de la décohésion. Cependant, ce modéle reste limité a des

interfaces contenant des motifs dont la largeur est égale a la largeur des substrats.

30

[ 100 pm
I 200 um

G (J.m?)

parallel perpendicular parallel perpendicular
Wedge test 4-points bending test

Figure 1.18. Energie de rupture mesurée sur des échantillons collés
(bandes longitudinales et transversales) [Cuminatto et al, 30]

L’évolution du taux de restitution d’énergie en fonction de la fraction forte/faible adhésion est
une problématique qui a intéressé de nombreuses équipes. Certains comme Budzik et al [32] et
Litteken et al [33] ont observé une variation non linéaire de 1’énergie de rupture en fonction de
la fraction surfacique de forte/faible adhésion. Contrairement a Renade [29] et Chan [34] qui

ont trouvé une variation linéaire (cf. figure 1.19).
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Figure 1.19. Evolution de I’énergie de rupture
en fonction de la fraction de forte/faible adhésion
(a) : Evolution linéaire [Renade, 29]

(b) : Evolution non linéaire [Budzik et al, 32]

L’interaction entre une fissure et un défaut de surface provoque une accélération dans la
propagation de fissure et une chute d’effort de propagation donc une chute de 1’énergie de
rupture locale. Par contre I’interaction entre une fissure et une hétérogénéité de forte adhésion
cause un ralentissement ou un arrét de la propagation avant de continuer a se propager avec une
vitesse inférieure a celle du début. Le piégeage de la fissure a été initié théoriquement dans les
travaux de Rice [35]. Face a des obstacles de forte adhésion, le front de fissure se déforme du
fait du contraste entre les énergies de ruptures locales lors du piégeage (cf. figure 1.20). La
théorie de perturbation du front de fissure qui a été largement étudié par Vasoya et al [36],
Legrand et al [37], Patinet et al [38], VVasoya [39], permet de prédire la propagation de fissure
dans un milieu hétérogeéne avec des modeles d’ordre 1 puis d’ordre 2, pour une meilleure
corrélation entre I’expérimental et le théorique, et déterminer les énergies de ruptures locales
ou les facteurs d’intensité de contrainte locales a partir d’une forme perturbée d’un front de

fissure.

POMS
" thin film

Patterned
" substrate

Figure 1.20. Déformation du front de fissure par piégeage
(@) : [Budzik et al, 32]
(b) : [Vasoya et al, 36]
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La théorie de perturbation de front de fissure consiste a étudier la dynamique du front de fissure,
modélisé par une ligne élastique, se propageant dans un milieu hétérogéne. Le but des travaux
de Vasoya et al [36], Dalmas et al. [38], Schmittbuhl and Maloy [40], DeLaplace et al. [41],
Chopin [42], Santucci et al. [43], Lazarus et al [44] était de déterminer une distribution de
I’énergie de rupture locale justifiant la déformation du front de fissure en interaction avec un
milieu présentant une différence de ténacité locale. Ils ont utilisé une approche locale de
mécanique de la rupture qui consistait a étudier la variation du facteur d’intensité de de
contrainte au front de fissure puis a en déduire 1’énergie de rupture globale. L’essai le plus
couramment utilisé était 1’essai de clivage sur éprouvette collée composée de deux plaques en
plexiglass (cf. figure 1.21). Les surfaces collées des deux plaques ont subis une modification
afin de créer des hétérogénéités locales, donc une différence de ténacité. Gréace a la transparence
des deux plaques, le front de fissure en mouvement a pu étre visualisé puis utilisé pour
déterminer la distribution de I’énergie de rupture en se basant sur des schémas analytiques. La
théorie de perturbation consiste aussi, a prédire le seuil de propagation des fissures qui
représente un parametre important dans la conception des structures collés par rapport a leur

durabilité.

Figure 1.21. Schématisation d’un essai de clivage sur

une éprouvette DCB en plexiglass [Patinet et al, 38]

Jumel [45] a proposé un outil numérique basée sur la méthode de différence finie pour étudier
I’effet des fluctuations des propriétés des joints de colle sur la propagation de fissure. La
variation locale de 1’énergie de rupture a pu étre estimée en évaluant la longueur de fissure
effective. Cependant, la propagation de fissure instable le long de ’interface rend les petites

valeurs de I’énergie de rupture correspondant aux zones de faible adhésion immesurables.
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4. Conclusion

Cette revue bibliographique a permis essentiellement de prendre connaissance des défauts de
collage susceptibles d’exister dans les joints collés de surface et les différentes approches
proposées pour décrire I’initiation et la propagation de fissures au sein d’interfaces présentant
ce type de défauts. Pour étudier le comportement macroscopique d’un assemblage collé, nous
préconisons 1’utilisation d’une approche globale basée sur la détermination du taux de
restitution d’énergie en fonction de la longueur de fissure effective. D’autres approches locales
ont été décrites dans ce chapitre permettant de déterminer les singularités de contraintes locales
dans le joint adhésif ou de modéliser le comportement de 1’adhésif pour des applications en
éléments finis. Enfin, une revue de travaux de caractérisation des interfaces hétérogénes sous
forme de défauts de surface ou des zones ou 1’adhésion est renforcée causant un piégeage du

front de fissure et une hausse de la résistance du joint collé.

Dans le chapitre suivant de ce manuscrit nous présenterons le systeme étudié dans le cadre de
ce travail et les méthodologies d’analyse proposées pour décrire I’interaction fissuration /
défaut. On décrira en particulier les traitements de surface mis en place pour assurer une rupture
cohésive de I’assemblage a 1’état nominal et un joint homogene. Nous présenterons ¢galement

les protocoles de test de caractérisation mis en ceuvre.
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Matériaux et Méthodes



1. Introduction

Une difficulté inhérente & 1’étude des interfaces et liaisons collées consiste en la réalisation
d’échantillons de tests permettant leur caractérisation mécanique en respectant les conditions
de mise en ceuvre de 1’adhésif telles qu’employées pour la fabrication des piéces réelles. Nous
décrivons dans ce chapitre I’ensemble des travaux préalables conduits pour définir une gamme

de collage reproductible et garantissant une rupture cohésive de ’interface.

Les propriétés mécaniques de I’interface sont caractérisées au moyen d’essais de fissuration en
mode | de type DCB, nous rappelons ici le principe de cet essai ainsi que I’instrumentation et

les techniques d’analyse qui ont été mises en ceuvre pour sonder les propriétés de 1’interface.

2.  Matériaux des substrats et adhésif

Les substrats utilisés dans cette étude sont réalisés en alliage d’aluminium a haute résistance de
type 7075-T6 utilisés notamment pour des applications structurales en aéronautique et
aérospatial. Cet alliage contient 1.6% de cuivre, 2.5% de Magnésium, 0.23% de Chrome et
5.6% de Zinc. 1l a une masse volumique de 2.8Kg/dm3, une résistance a la rupture de 565 MPa,
allongement avant rupture de 11%, un module d’Young de 73 GPa et un coefficient de Poisson
de 0.33. Cette nuance est retenue pour s’assurer qu’au cours des essaiS mécaniques sur

assemblages, les substrats ne subiront aucune déformation permanente.

Dans cette etude, nous utilisons un adhésif structural époxy en film proposé par la société 3M
et de désignation commerciale AF191U. Il offre une résistance mécanique et une ténacité
élevées. Cette version du film adhésif n’est pas supportée, on s’affranchit ainsi pour la suite de
1’étude de toute perturbation que pourrait apporter la présence d’une trame destinée a controler
1’épaisseur du film adhésif. Selon la documentation commerciale, le module d’Young est de 2.5

GPa et le coefficient de Poisson est de 0.33.

26



Figure 2.1. Film adhésif AF191U [46]

Plusieurs cycles de cuisson sont proposés pour assurer la réticulation de I’adhésif. Les
propriétés finales dépendent du cycle retenu (cf. figure 2.2). Ainsi, le durcissement de I’adhésif
peut étre effectué dans une étuve ou dans un autoclave en employant une technique de moulage
sous vide. La pression appliquée et la dépression produite dans la poche doivent étre contrdlées
avec soin. En effet, un dégazage est susceptible d’apparaitre durant la cuisson, qui peut entrainer
une porosité importante du film adhésif si ces parameétres ne sont pas maitrisés. Nous avons
retenu pour la suite du travail un cycle de réticulation a 177°C sous 3bar de pression en
autoclave. La montée en température est réalisée avec une pente de 4 a 5°C par minute. Pour
garantir un joint adhésif homogeéne, un vide de 900mbar est tout d’abord appliqué pour
compacter le joint. Lors de la montée en température, cette dépression est réduite a 330 mbar
pour éviter ’apparition des porosités par phénomene de moussage qui nuit a la résistance de

I’assemblage collé.
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Figure 2.2. Cycle de cuisson de 1’adhésif AF191U [46]
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Apres application du cycle de réticulation, le produit initialement mou et jaune clair, devient
dur et jaune orangé. Pour vérifier la qualité¢ de 1’adhésif apres cuisson, des échantillons
témoins ont été réalisés. Le film adhésif est placé entre deux substrats recouvert de film
anti-adhésif. Le film n’étant pas supporté et I’adhésif devenant trés fluide en phase de
chauffage, il est nécessaire de placer des bandes de film anti-adhésif sur les bords des
substrats pour controler 1’épaisseur finale du film aprés réticulation. Le film est dépose sur
I’ensemble du contour du substrat servant ainsi de dispositif de confinement qui contribuera
a diminuer le taux de porosité au sein du film de colle. Le résultat obtenu est présenté dans

la figure 2.3.

Plaque métallique
Adheésif réticulé couverte de téflon

T
Figure 2.3. Réticulation homogéne de 1’adhésif AF191U

La qualité du film d’adhésif ainsi obtenu est trés dépendante du cycle de réticulation adopté
et en particulier du contrdle de la pression extérieure et la dépression appliquées. Une mise
sous pression insuffisante ne permet pas de chasser les bulles d’air qui peuvent étre
emprisonnées durant le drapage du film sur le substrat (figure 2.4). De méme une dépression
trop importante dans la bache a vide durant la cuisson fait apparaitre de nombreuses

microporosités, 1’adhésif étant sujet au phénomene de moussage dans ce cas (cf. figure 2.5).



Figure 2.4. Adhésif réticulé avec un manque de pression de maintien

Figure 2.5. Adhésif réticulé avec un mangue de pression du vide

3. Traitement de surface

La seule maitrise de la qualité du film adhésif n’est pas suffisante pour produire un collage
résistant. En effet, 1l faut pour cela créer une interface adheésif/substrat forte de fagon a assurer
une rupture cohésive de 1’adhésif. Pour cela il convient de définir et mettre en ceuvre un
protocole de traitement de surface adapté, ici aux substrats en aluminium 7075-T6. Un
traitement de surface appelé FPL (Forest Product Laboratory) a été proposé par 3M pour
préparer les substrats en alliage d’aluminium pour collage avec 1I’adhésif AF191U. Cependant,
ce traitement a ¢ét¢ banni dans ['union européenne a cause des réglementations
environnementales exigées pour limiter I'utilisation du Chrome (Cr) qui est une substance
toxique. A cette technique de préparation nous avons préféré la préparation dite P2 développée
en substitution. Les différentes étapes ont été validées de fagon a garantir la reproductibilité des
fabrications ainsi que décrit ci-dessous.
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3.1. Le dégraissage

La premiére opération effectuée consiste en un nettoyage / dégraissage des substrats qui sont

placés dans un bain d’acétone dans une cuve a ultrasons (cf. figure 2.6) durant 10 minutes a

30°C. Les éprouvettes sont ensuite rincées a I’eau déminéralisée puis séchées avec un flux d’air

tiede (30°C environ).
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Figure 2.6. Dégraissage des substrats dans un bain a ultrasons

3.2. Sablage

Un lot d’éprouvettes a été décapé par sablage en projetant des grains d’alumine (Al2O3) de
diametre 210um (corindon blanc F80) sur la surface. Ce sablage est réalisé manuellement
en utilisant une cabine Guyson Formule 1400, avec une pression 0.4MPa. Les substrats sont
maintenus a une distance d’environ 20 cm de la buse jusqu’a I’obtention d’une surface
uniformément sablée. Les substrats sablés sont ensuite nettoyés en suivant le protocole
préecédemment décrit. Un brossage avec une brosse nylon est également effectué afin

d’extraire les particules d’alumines qui restent emprisonnées dans les aspérités de surface.

3.3. Décapage a la soude (NaOH)

Les substrats peuvent également étre décapés par voie chimique au moyen d’une solution
alcaline apres avoir subi un nettoyage préalable. Cette solution est composée de 80g de
pastilles de soude diluées dans 1 litre d’eau déminéralisée. Le décapage est effectué¢ en

immergeant pendant 10 minutes les substrats dans cette solution chauffée a 40°C (voir



figure 2.7.a). Pendant le décapage, les corps gras éventuels sont transformés en savons
solubles dans 1’eau grace a 1’action de la soude [Wery, 47]. Les graisses non saponifiables
remontent en surface et sont émulsifiées en présence d’agents tensio-actifs (voir figure
2.7.b). Finalement, les substrats subissent une défloculation permettant de détacher de la
matiere solide de la surface du substrat (voir figure 2.7.c).

Emulsification
Thermomeétre Saponification Graisses émulsifiées

Matiére détachée
Figure 2.7. Décapage par immersion dans une solution de NaOH

(@) : bain décapant a base de soude a 40°C, (b) : saponification et émulsification

(c) : représentation des graisses émulsifiées et la matiére détachée des substrats

Durant le décapage, une couche noire se forme en surface de la picce. Il s’agit de
tetrahydroxyaluminate de sodium Na[Al(OH)4] qui se forme par la réaction de I’hydroxyde de
I’aluminium AI(OH)s avec la soude. Une fois les substrats retires du bain alcalin et rincés a
I’eau, la couche noircie est dissoute en versant de 1’acide nitrique 65% (voir figure 2.8). Les

substrats sont enfin rincés a 1’eau déminéralisée et séchés avec un flux d’air tiede.
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Figure 2.8. Dissolution de la couche de tetrahydroxyaluminate

de sodium avec de 1’acide nitrique

3.4.  Décapage chimique P2

Aprés décapage, il reste a apporter des modifications a la surface pour activer les mécanismes
qui favorisent 1’adhésion. Le décapage P2 est utilisé ici. Il consiste a immerger les substrats
dans une solution composée d’un litre d’eau, 185mL d’acide sulfurique 85% et 1279 de sulfate
de fer 111 (45% wt H20, 37% wt H2SO4, 15% wt Fex(SOa)3). La température de la solution de
décapage doit étre comprise entre 60°C et 70°C avec une agitation continue pour assurer une
homogénéité thermique et un débullage constant de la surface. Le maintien de la température
et I’agitation ont été assurés au moyen d’un agitateur magnétique chauffant (voir figure 2.9.a ;
figure 2.9.b). Pendant le décapage, la réaction chimique de 1’aluminium avec la solution de
décapage provoque un dégagement de bulles de gaz fines visibles sur la surface des substrats
(voir figure 2.9.c). Cette étape de décapage ne peut jamais étre réalisée seule. En effet, il faut
auparavant appliquer les protocoles de dégraissage et décapage alcalin décrits précédemment.
Le décapage met le métal a nu ce qui permet a la solution P2 de construire une couche trés fine
active, de haute énergie de surface et qui possede une bonne résistance a la corrosion. Apres
avoir sorti les substrats du bain décapant contenant la solution P2, ils ont été rincés avec de
I’eau déminéralisée puis séchés avec de I’air tiede. La surface obtenue est tres sensible et il faut

veiller a ne pas la contaminer.
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Solution de décapage Substrat Thermometre Bulles de gaz

{\a ‘

Agitateur magnétique chauffant

Figure 2.9. Traitement de surface P2.
(a) : Décapage avec agitation continue et maintien de la température de la solution
(b) : Contrdle de la température de la solution (60°C — 70°C)
(c) : Formation de bulles de gaz fines sur la surface

4. Caractérisation de surface

En collage, le traitement de surface sert a améliorer 1’état de surface pour qu’elle adhére a
I’adhésif. C’est pour cette raison que la surface a coller doit étre chimiquement active et
physiquement appropriée. L’activation chimique de la surface est controlée en observant la
mouillabilité de la surface avec un liquide. La morphologie de la surface est également observée
au microscope électronique a balayage, une rugosité adaptée favorise 1’ancrage mécanique et

ameéliore de ce fait I’adhésion colle / substrat.

4.1. Mouillage

Des mesures d’angle de contact ont été¢ effectuées sur des échantillons apres les différents
traitements de surface, en utilisant la méthode de la goutte posée sur un goniometre « Kriiss
DSA30 » (cf. figure 2.10). Le mouillage des surfaces a été effectué avec de I’eau déminéralisée
car elle possede une trés forte tension de surface. Les résultats des essais de mouillage sont
présentés dans la figure 2.11 ainsi que les angles de contacts mesurés avec le logiciel « Drop
Shape Analysis ». Ces résultats mettent bien en évidence 1’augmentation de I’activité physico-
chimique apres le traitement NaOH+P2,
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Seringue de dosage

Caméra d'acquisition
Source de lumiére

Figure 2.10. Goniometre

~73° ~32°

*_

~ 68° Mouillage total : 0°

Figure 2.11 : Angle de contact.
(@) : surface dégraissée, (b) : Surface sablée

(c) : surface décapée avec NaOH, (d) : surface décapée NaOH + P2

On observe en particulier une mouillabilité totale de la surface traitée P2. En effet, si la présence
du liquide en surface est toujours visible, I’angle de contact est nul du fait de 1’étalement tres
important du liquide. Sur les surfaces dégraissées a 1’acétone, sablées et décapées, le liquide ne

s’étale pas mais forme une goutte dont I’angle de contact révele la faible activité de la surface.

Ces essais de mouillage fournissent une indication de la qualit¢ d’adhésion de la surface et
confirment que le substrat traité avec la solution P2 présente une meilleure mouillabilité donc

probablement une meilleure adhésion.

4.2.  Observation microscopique

La surface du substrat apres dégraissage a [’acétone a été observée avec un microscope optique
(figure 2.12). On observe que la couche d’oxyde d’aluminium native ne se décroche pas apres

un dégraissage a I’acétone. Cette couche solide est hétérogene et elle présente une faible énergie
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de surface et ne favorise pas le collage. La surface sablée quant a elle, a été observée avec un
microscope électronique a balayage (MEB). Une rugosité importante (2.13) a été observée en
présence de pics trés vifs parfois fragiles (figure 2.14) et des particules de sable incrustées dans
les creux. Une analyse chimique de la surface (figure 2.15) a éte effectuée également montrant
la présence de quelques traces de Titane (Ti) ce qui montre que méme avec un ringage intensif,
la surface peut encore contenir encore des traces de sable. En effet, le sable a été utilisé pour
sabler des substrats en alliage de titane.

15,00KV § Sighal A = SE1

Figure 2.13. Clich¢ MEB d’une surface Figure 2.14. Clich¢ MEB d’une surface
sablée. Les cercles blancs indiquent la sablée présentant des pics fragiles
position de particules de sable incrustées
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Figure 2.15. Composition chimique d’une surface sablée.
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La surface des échantillons décapée a la soude et « nettoyée» a I’acide nitrique est également
observée au MEB (cf. figure 2.16). La surface présente des crateres de différentes tailles dont
on peut distinguer qu’ils suivent la microstructure du métal. Cette morphologie est due a

I’attaque par la solution basique des grains de surface.

Finalement, la surface du substrat aprés préparation P2 observée au MEB est présentée sur la
figure 2.17. La structure de surface produite par le premier décapage subsiste. Cependant a une
échelle plus fine, on peut distinguer la présence de porosité/rugosité plus fine de ce que produit
la solution a base de soude. Cette morphologie est tres propice au collage car elle favorise

I’ancrage mécanique de 1’adhésif tout en améliorant 1’affinité de la surface.

n EHT-1500kV Grand. - 17.90KX Signal A=SE1 g

Figure 2.17. Clichés MEB des surfaces aprés décapage P2. (a) : 100um, (b) :1um
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5.  Fabrication des éprouvettes et tests de caractérisation

5.1. Substrats et accessoires

Plusieurs géometries de substrats ont été employées pour réaliser les différentes éprouvettes
DCB supports de ce travail (cf. figure 2.18 ; figure 2.19). Les substrats sont de largeur 25mm
et de longueur 200mm. Dans la partie utile de 1’éprouvette, 1’épaisseur est de Smm. Dans un
premier cas, le substrat est produit a partir d’une plaque de 10mm d’épaisseur ce qui permet
d’intégrer a la géométrie de la piece, le passage de goupille qui permet la fixation a la machine
d’essai. Dans le second cas, le substrat est percé de deux trous chanfreinés qui permettent le
passage de vis avec lesquels sont fixés des talons rapportés. Techniquement, les substrats restent
tres similaires. On notera cependant que dans le second cas (fixation des talons par vissage),

I’axe des goupilles de fixation est plus éloigné de la fibre neutre du substrat que dans le premier

cas.
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Figure 2.18. Esquisse du premier type des substrats

200

Figure 2.19. Esquisse du deuxiéme type des substrats
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5.2. Collage

L’application du film adhésif est réalisée immédiatement apres le traitement P2 pour limiter
tout risque de contamination des surfaces. Il est découpé en bandes de largeur 20 mm et de
longueur 140 mm correspondant a la taille de la zone a coller. Pour délimiter la zone a coller,
des masques de film antiadhésifs sont réalisés au préalable en utilisant une table de découpe et
placés sur les substrats. Ce systéme de masquage joue également le role de cale d’épaisseur et
assure le confinement de 1’adhésif durant la cuisson. Le film adhésif est déposé
progressivement, les bulles potentiellement emprisonnées apres opération de dépose sont

retirées au moyen d’un rouleau débulleur.

Substrat Adhésif ~ Pige de positionnement

Feuille téflonnée
_ antiadhésive

Montage de
/" positionnement

Came de serrage

Figure 2.20. Positionnement des éprouvettes Figure 2.21. Régulateur de pression

avant cuisson

Les substrats sont placés sur un montage présenté sur la figure 2.20 qui assure le
positionnement relatif correct des substrats supérieurs et inférieurs avant, puis durant la
cuisson. L’ensemble est placé dans un systeéme de mise sous vide équipé d’un régulateur
permettant de réguler la dépression de 0 a 900mBar (figure 2.21). La cuisson est réalisée
dans une étuve ou dans un autoclave. Dans le premier cas, seule la température est régulée,
I’autoclave permet de réguler en outre la dépression dans la poche a vide ainsi que la
pression extérieure. Le cycle de cuisson utilisé est présente sur la figure 2.2. Apres cuisson,
I’exces de colle qui fuit sur les cotés de 1’éprouvette est retiré par pongage puis polissage.
Enfin, I’éprouvette peut étre instrumentée au moyen de jauges de déformation et préparée

en vue de mesures par corrélation d’image (voir figure 2.21).
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Talon supérieur
Substrat supérieur

Mouchetis Substrat inférieur Talon inférieur

Figure 2.21. Eprouvette avec talons collés et mouchetis

5.3.  Choix d’une gamme de collage

Durant la cuisson en autoclave, une pression de 3 bar est recommandée de méme qu’un vide ne
dépassant pas 300 mbar dans la poche a vide. La documentation technique de 1’adhésif AF191
indique qu’une cuisson hors autoclave est possible. Cependant les premiers tests réalisés
conduisant a la formation d’une couche de colle présentent des porosités importantes voire des
manques de colle. 1l nous a semblé que le compactage apporté par la pression de I’autoclave
pouvait manquer dans la gamme de collage utilisée. Pour compenser ce compactage, les deux
substrats apres accostage ont été placés sous une presse de capacité 10 T dont I’effort appliqué
a I’échantillon est ajusté pour que le film soit soumis a une pression de 3 bar (cf. Figure 2.22).
D’autres systémes de serrage type pinces ou serre-joints (cf. Figure 2.23) ont également été
testés sans possibilité dans ce cas de controler la pression imposée. L’effort de la presse est
maintenu pendant un minimum de 2 minutes laissant a 1’adhésif le temps de se relaxer. La

position apres pressage a été maintenue avec des étaux.
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Echarntillon

Figure 2.22. Pressage des échantillons

Figure 2.23. Maintien des positions apres pressage

Des collages de petites dimensions (2x2cm?) ont été effectués en respectant les étapes décrites
précédemment. Le but était de contrdler I’efficacité des préparations de surface (sablage +
dégraissage, décapage NaOH, préparation P2). Aprés collage, les substrats sont séparés par
clivage ou trongonnés et polis pour observation du film d’adhésif sur la tranche. Les résultats

de ces tests sont présentés sur la figure 2.24.
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Figure 2.24. Observation du joint de colle des échantillons

Dans le cas des surfaces sablées, on observe des porosités importantes du joint de colle mais
également des ruptures adhésives voire cohésives interfaciales dans le substrat liées au
détachement de particules de sablage incrustées en surface (cf. figure 2.25). De méme on

constate que le mouillage de I’adhésif sur la surface décapée a la soude est insuffisant.

Dépot de matiére  Zone fragilisée

Figure 2.25. Surface de rupture d’une éprouvette sablée
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A T’inverse, la préparation P2 produit un film exempt de porosité y compris au niveau de
I’interface ou on observe qu’il remplit les aspérités de surface (cf. figure 2.26). Cette
observation permet également de contrdler I’épaisseur du joint de colle qui est d’environ 100

um conformément a 1’épaisseur du film de masquage utilisé.

Adhésif

Substrat

EHT = 1500 b/ ‘Signal A = CZ BSD PLACAMAT 5 .. PLACAMAT

Figure 2.26. Cliché MEB d’un joint de colle quelle conditions de préparation
(Traitement de surface NaOH+P2)

5.4. Protocole d’essai et instrumentation

Pour la suite de ce travail, les caractéristiques mécaniques de ’interface collée seront évaluées
au moyen de I’essai DCB, qui permet de mesurer le taux de restitution d’énergie critique c’est-

a-dire 1’énergie nécessaire pour produire une séparation compléte d’une surface unitaire.

Les essais DCB sont réalisés sur un moyen d’essai mécanique constitu¢ de deux vérins
électromécaniques montés en opposition de capacité 1kN. Un schéma simplifié de la machine
d’essai est présenté sur la figure 2.27 et la machine d’essai réelle est présentée sur la figure
2.28.
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Figure 2.27. Schema simplifié de la machine biaxes
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Figure 2.28. Machine d’essais biaxes

Un systeme d’attache spécifique est employé pour chaque type de géométrie de substrat. Pour
les substrats présentant un passage de goupille intégré, les outillages présentés sur la figure 2.29
sont utilisés, pour les substrats plats, des talons sont finalement rapportés par collage a la colle
cyanoacrylate permettant une fixation par rotule sur le moyen d’essai mécanique. Ce dernier
systéme évite toute application d’efforts parasites durant I’essai. Ces talons, rotule et pieces

d’adaptation machine sont présentés sur la figure 2.30.
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Figure 2.30. Systéme d’attache des éprouvettes de la figure 2.19 a la machine d’essai

Enfin des percages sur les faces supérieures des talons ont été réalisés pour fixer deux
inclinomeétres (figure 2.31). Ces derniers permettent de mesurer la rotation des substrats au point
d’application de I’effort, permettant un calcul direct du taux de restitution d’énergie ainsi
qu’expliqué plus loin. Durant I’essai, les deux vérins sont mis en mouvement simultanément,
une méme vitesse de rentrée des vérins étant imposée. L’éprouvette est sollicitée de fagcon
symétrique, donc en mode I, le plan de joint restant fixe ce qui facilite le suivi de la scéne par
cameéra. L ¢lectronique de pilotage assure la synchronisation de I’ensemble des équipements et

des acquisitions.

44



Eprouvette

Figure 2.31. Inclinométres montés sur une éprouvette

Pour la suite de 1’étude, il est important d’évaluer la complaisance du moyen d’essai incluant
les systémes d’attache. Pour cela, nous employons la corrélation d’image pour suivre le
déplacement relatif au niveau des talons qui peut étre comparé a la mesure du déplacement
délivrée par la machine d’essai mécanique. Un mouchetis a été déposeé sur un des deux cotés de
I’éprouvette en appliquant successivement une couche homogéne de peinture acrylique noire
puis en pulvérisant des gouttelettes de peinture acrylique blanche. Des images de la zone
d’ancrage de I’éprouvette sur la machine sont acquises périodiquement au moyen d’un reflex
numérique de type Canon 70D équipé d’un objectif macro 100mm. Un autre appareil photo de
type canon 750D équipé d’un objectif 28-55 mm est utilisé pour observer 1’intégralité de
I’éprouvette durant le test. La détection du mouvement a partir des images est effectuée en

utilisant le logiciel Vic2D. Une photo de ’installation est présentée dans la figure 2.32.

Appareil photo canon 70D
Objectif Macro: 100mm

<? _.}r‘_ -

Jauge de déformation \
Vérin 1

Appareil photo canon 750D

Objectif : 28-55

Figure 2.32. Photo de la manipulation et acquisition des photos
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6. Caractérisation des interfaces collés — essai DCB

L’essai DCB est employé dans ce travail pour caractériser le comportement mécanique des
interfaces, en fonction du type de traitement de surface realisé sur les substrats. Ces traitements
sont appliqués de fagon homogene sur 1’ensemble de la surface ou de fagon hétérogene ou en
présence de pollution pour simuler la présence de défauts d’adhésion. Nous rappelons ici le
principe de cet essai de fissuration en mode I et I’analyse qui est effectuée pour déterminer le

taux de restitution d’énergie de I’interface a partir des données expérimentales.

Une représentation schématique d’un essai sur éprouvette DCB (Double Cantilever Beam) est
présentée sur la figure 2.33. L’éprouvette est constituée de deux substrats élancés assimilables
a des poutres et partiellement collés. Un insert positionné sur une extrémité du plan de joint
simule une décohésion initiale. L’éprouvette est sollicitée en mode I en appliquant deux forces
opposées et d’égale intensité, P, a I’extrémité de la zone non collée. La longueur de la
décohésion, ou longueur de fissure, correspond a la distance entre le front de fissure et la
position du point d’application de 1’effort. On note A le déplacement relatif des deux substrats

de la position d’application du chargement.
y
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Figure 2.33. Schéma d’une configuration DCB
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Début de propagation de fissure
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Figure 2.34 : Réponse mécanique théorique d’une éprouvette DCB en mode I

La détermination des propriétés mécaniques de I’interface repose sur 1’analyse de la réponse
P(A) enregistrée durant 1’essai. En particulier, on s’intéresse ici a la phase de propagation pour

laquelle on observe une diminution progressive de I’effort appliqué.

En effet, I’allure typique de 1’évolution, P(A), enregistrée durant un essai DCB est présentée
sur la figure 2.34. Durant la phase initiale de I’essai, I’effort augmente progressivement de fagon
linéaire tant que 1’ensemble de I’éprouvette reste sollicité dans son domaine d’élasticité. Un
adoucissement peut étre observé suite a cette premiére phase de chargement si préalablement a
la phase de propagation de fissure se développe en pointe de fissure une zone plastique étendue
(dans I’adhésif et/ou les substrats). Un pic d’effort marque le début de la phase de la propagation
de la fissure. Dans le cadre de ce travail, ’extension de la zone plastique en pointe de fissure
est tres limitée et le comportement global du systéme s’apparente a un comportement élastique
fragile. Le cadre classique de la mécanique linéaire de la rupture peut étre appliqué ainsi

qu’expliqué ci-dessous.

Les conditions de propagation d’une fissure sont établies au moyen d’un bilan énergétique
global proposé par Griffith. Ainsi, pour que la décohésion s’étende, il faut que I’énergie
nécessaire a la réalisation de ce phénomene dissipatif puisse étre apportée par le travail des
forces extérieures appliquées et par I’énergie potentielle élastique stockée dans la structure. On
se place ici dans le cadre d’un phénoméne quasi-statique, isotherme et on néglige tout autre

mécanisme dissipatif tel que pourrait produire la plastification des substrats.

Dans ce cadre, la condition de propagation formulée par Griffith s’énonce :
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1 (cdC
G=—m(a)P2=GC (21)

ou G désigne le taux de restitution d’énergie et G¢ le taux de restitution d’énergie critique.

w est la largeur de 1’éprouvette, C la complaisance de I’éprouvette du substrat et «a » la
longueur de fissure. La détermination de G nécessite donc de proposer un modéle mécanique
de I’éprouvette d’essai permettant de déterminer 1’évolution de sa complaisance en fonction de

la longueur de fissure.

Dans le cas présent, du fait de la géométrie des substrats ces derniers sont assimilés a des poutres
d’Euler Bernoulli. En supposant par ailleurs que la complaisance de I’interface est négligeable
on peut considérer que ces poutres sont encastrées a la position correspondant au front de
fissure. L’éprouvette est donc assimilable a deux poutres en flexion simple dont la complaisance

vaut :

A 2a3
—— = 2.2
¢ P 3EI 22)

Avec | le moment quadratique de la section droite du substrat.

La mesure de la complaisance permet donc d’évaluer la longueur instantanée de fissure a partir

de la relation (2.2):

(2.3)

En outre en utilisant les relations 2.1 et 2.2, le taux de restitution d’énergie peut étre déterminé

au moyen de I’expression :

aZPZ
G = T (2.4)
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On constate en particulier que le moment de flexion au front de fissure, a.P, controle la
propagation de fissure. Enfin, si on s’intéresse a la phase de propagation uniquement, en
considérant que G = Gc, et en remplacant le paramétre a dans la relation (2.4) par 1’expression

(2.3), on obtient la relation :

» 9 1/4 1
P =wG)¥ (ZEI) VA (2.5)

qui décrit 1I’évolution force / déplacement lors de la phase de propagation.

Dans cette analyse, le comportement de I’interface collée n’est décrit qu’a travers le seul
paramétre G et la complaisance de I’interface collée supposée négligeable. L’épaisseur de cette
interface n’est cependant pas négligeable et I’¢lasticité de 1’adhésif doit étre prise en compte.
Un modéle simple peut ainsi étre proposé pour décrire 1’état mécanique de 1’adhésif. Les
substrats sont modélisés par une poutre de Timoshenko, I’adhésif dont on suppose le
comportement élastique et modélisé par une distribution continue de ressort de rigidité ke. Dans

zone collée, 1’équilibre des efforts de cohésion dans les substrats et dans 1’adhésif s’€crit :

dM (x) _

T —+T(x) =0 (2.6)
dT(x) —

dx (2.7)

ou M et T désignent respectivement le moment de flexion de la poutre et 1’effort de cisaillement.
v correspond a la déflection locale du substrat. La raideur de 1’interface peut étre estimée au

moyen de la relation :

*

Eq
ke =2w—
ta (2.8)

ou Eaest le module d”Young de 1’adhésif, ta est I’épaisseur du joint de colle et w est la largeur
des substrats. Par ailleurs, selon le modele de Timoshenko, le moment de flexion M(x) et

I’effort tranchant sont décrits par les équations constitutives (2.9) et (2.10).

49



M(x) = EIm (2.9)
dx

dv(x)
T(x) = kGS [— —p(x ]
() P AC)) (2.10)
ou kGS designe la rigidité en cisaillement de de la poutre, S étant la section de la poutre, k le
coefficient de section réduite et G le module de cisaillement du substrat. Dans le cas d’une
section rectangulaire le coefficient x vaut 5/6. En combinant les équations (2.9) et (2.10) avec

(2.8), on obtient une équation différentielle d’ordre 4 :

d*v(x) k dzv(x)_l_ k — o
dxt xGs dxz TEIVW =

(2.11)

qui contrdle 1I’évolution de la déformation de 1’adhésif au voisinage du front de fissure. Dans

I’équation 2.11, on fait apparaitre le parameétre :

1= () (212

homogeéne a un nombre d’onde qui contrdle 1’extension de la zone dans laquelle se développe
un fort gradient de contrainte au voisinage du front de fissure. Dans notre configuration,
I’extension de cette zone de gradient peut étre estimée en utilisant la relation (2.12) par le

paramétre At ~ 2.5mm.

7.  Essais de fissuration sur des éprouvettes DCB

Les essais de fissuration en mode I sont utilis€és pour mettre en évidence 1’effet d’un défaut
d’adhésion localisé sur la résistance d’un assemblage. Avant de traiter le cas d’interfaces

hétérogénes, des essais de fissuration sont réalisés sur des échantillons produits dans des
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conditions nominales, les substrats ayant été soumis a un traitement P2. Les essais sont ici
conduits, ainsi que pour le reste de ce travail, a une vitesse d’ouverture moyenne résultante de

2 mm/min a température ambiante.

Les données expérimentales, représentées sous la forme de 1’évolution de ’effort appliqué en
fonction de I’ouverture de I’éprouvette imposée sont présentées sur la figure 2.35. Le
comportement observé est conforme a celui présenté sur la figure 3.34, qui correspond a un
comportement élastique fragile de la colle. En effet, lors de la phase de chargement, la réponse
force/déplacement est linéaire. Une fois le pic d’effort atteint, la fissure se propage de maniére

stable, la force diminue lentement et la complaisance augmente progressivement.
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Figure 2.35 : Courbes force/déplacement des interfaces

homogeénes : forte et faible adhésion.

La courbe de tendance représentée et tracée en utilisant 1’énergie de rupture d’une interface
forte calculée plus loin, correspond a la relation 2.5 ce qui valide 1’utilisation de la mécanique
linéaire de la rupture pour analyser les essais réalisés sur ce type d’adhésif. Durant la phase de
propagation, quelques fluctuations sont observées sur la courbe de réponse par rapport a la
courbe de tendance. Celles-ci peuvent étre dues a la présence d’hétérogénéités au sein de
I’interface. Cependant, le facies de rupture de I’éprouvette présenté sur la figure 2.36 montre

que la rupture est entierement cohésive.
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Figure 2.36 : Surface de rupture d’une éprouvette DCB

présentant une rupture cohésive

Pour I’analyse des expériences, il intéressant de suivre la position de la décohésion. Mesurer la
complaisance instantanée de 1I’éprouvette permet, au moyen de la relation (2.3), d’obtenir une
premiére estimation de la position de la fissure. Un moyen complémentaire pour suivre la
progression de la fissure consiste a placer des jauges de déformation sur les substrats le long du
trajet de propagation. L’éprouvette précédemment caractérisée était équipée de 4 jauges de

déformations positionnées comme décrit sur la figure 2.37.

Jauge

5
10—
88 mm

115 mm

160 mm

Figure 2.37. Position des jauges par rapport au lieu de chargement
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Figure 2.38. Signaux des jauges collées sur une éprouvette avec forte interface
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Les évolutions des signaux extensométriques enregistrés durant 1’essai sont présentées sur la
figure 2.38. On peut montrer [Ben Salem, 48] que la déformation minimale est atteinte au
voisinage immediat de la décohésion. Détecter les minimums de déformation permet donc de
localiser la fissure instantanée. Ces positions peuvent par ailleurs étre comparées aux valeurs

obtenues par mesure de complaisance. Ces résultats sont présentés sur la figure 2.39.
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Figure 2.39 : Evolution de la longueur de fissure en fonction du temps

L’évolution de la longueur de fissure en cours d’essai se décompose en deux parties. La
premiere partie correspond a la partie linéaire de la courbe Force/Déplacement et la longueur
de fissure reste constante jusqu’a le débit de propagation. A ce moment-la, I’endommagement
s’initie et la fissure commence a avancer d’une maniére stable jusqu’a rupture totale de
I’éprouvette. Un léger décalage systématique est observé entre les positions de fissure relevées
par les deux méthodes. Cet écart correspond a la correction de longueur de fissure généralement

utilisée proche de la valeur du paramétre AL,
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Figure 2.40 : Taux de restitution d’énergie le long de la zone collée.

Le dépouillement final de I’essai DCB se présente sous la forme d’une courbe en R, sur laquelle
est reportée 1’évolution de G en fonction de I’avancée de la fissure (figure 2.40). Le
comportement s’apparente a nouveau a un comportement élastique fragile puisque le taux de
restitution d’énergie critique reste constant au cours d’essai, modulo quelques fluctuations
associees a la variabilité intrinseque du matériau. Nous avons cherché a quantifier plus
précisément cette derniére. En effet, I’échantillonnage des données expérimentales est effectué
en temps de sorte que les premiers stades de la propagation sont sous-échantillonnés en x en
comparaison a la fin de ’expérience. Il n’est donc pas rigoureux de calculer un écart type
directement a partir des points expérimentaux. Une pondération doit étre effectuée pour que cet

écart type décrive les fluctuations spatiales des propriétés de 1’interface collée.

On calcule donc ici la probabilité cumulée sur chaque événement Gec < G, comme suit :

N— i
1 .
C(c;)=Z eff it | ; (Ge < GY) (2.13)
=2

i

La comparaison entre la probabilité cumulée calculée a partir des points expérimentaux et

celle obtenue par pondération spatiale est présentée sur la figure 2.41.
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Figure 2.41 : Courbes de densiteé de probabilité calculées en fonction
du nombre de points et des intervalles entre les positions de la fissure.

(Interface forte)

Pour une interface forte qui apparait ici homogeéne, peu de fluctuations sont observées et les
deux analyses donnent des résultats trés proches. L’énergie de rupture de I’interface homogéne
forte obtenue dans les conditions nominales de cuisson et traitement P2 des substrats est de
1530 J/mz2.

Cette analyse macroscopique a permis de décrire le comportement de l'interface dont la
résistance a la décohésion est décrite avec le seul parameétre G.. De méme les caractéristiques
d’interfaces plus faibles ont pu étre caractérisées. Ces interfaces faibles sont par la suite
considérées comme des défauts d’adhésion. Ces informations constitueront des données de base

pour quantifier la résistance d’un assemblage collé contenant des hétérogénéités de surface.

8. Conclusion

Un traitement de surface pour les substrats en alliage d’aluminium a été choisi suite a une étude
qualitative. Cette ¢tude s’est basée sur I’observation de la morphologie de surface ainsi que son
activité physico-chimique via des tests de mouillage. Les surfaces des échantillons préparées

avec la solution P2 présentent une rugosité apparente sur deux échelles. Ceci a permis
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d’augmenter 1’accrochage mécanique de 1’adhésif ainsi que la mouillabilité des surfaces

traitées.

Des méthodes pratiques de préparation de surface, de fabrication des éprouvettes DCB ont été
mises en place afin de garantir des surfaces homogenes et éviter d’incorporer des défauts
aléatoires indésirables dans les joints de colle. Le traitement de surface prometteur pour cette
étude est le décapage P2. La corrélation d’image, les jauges extensométriques et les

inclinometres sont les instruments utilisés dans cette étude.

L’énergie de rupture d’une interface de forte adhésion déterminée dans ce chapitre servira
comme base pour les essais et les analyses a venir. La partie suivante concerne 1’étude des
assemblages collés contenant des défauts d’interface. Les défauts intégrés sont artificiels et ils

sont réalisés avec une pulvérisation locale du téflon sec.
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Etude d’une interface hétérogéne



1. Introduction

Un verrou important limitant 1’utilisation plus large de la technologie du collage pour la
réalisation de liaisons structurales, est la sensibilité de ce procédé d’assemblage a la présence
de défauts d’adhésion. Ces défauts d’adhésion s’ils ne sont pas pris en compte, ils affaiblissent
considérablement la résistance mécanique de la liaison. Ces défauts sont essentiellement liés a
la présence de pollution de surface et/ou une préparation de surface inappropriée. lls sont
d’autant plus critiques qu’actuellement indétectables avec les techniques d’inspection non

destructives actuelles.

Pour fiabiliser la conception de la liaison et prendre en compte la présence de défauts de collage,
il convient d’augmenter les dimensions du plan de joint. L’endommagement de la liaison est
alors piloté non plus par un critére de résistance généralement associé a un mode de rupture
brutal mais plutdt par la propagation stable d’une décohésion dont 1’extension doit étre
contrélee de fagon a ce que la surface collée ne devienne pas trop faible et conduise au mode
de rupture décrit précédemment. La situation des défauts d’adhésion est cependant plus
complexe. En effet, ce défaut peut étre étendu ou d’extension finie. Dans ce second cas, sa
présence modifie les conditions d’initiation s’il est placé en bord de joint, a I’inverse les
conditions de propagation seront modifiées lorsque le défaut est placé loin des bords de joint
ou I’adhésif est a priori peu sollicité. Nous nous intéressons dans le cadre de ce travail a cette
deuxiéme situation c’est-a-dire a décrire la propagation d’une fissure lorsqu’elle rencontre un

défaut d’adhésion d’extension limitée.
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Figure 3.1. Mod¢lisation d’un défaut d’interface :
(@) Deéfaut de géométrie complexe, (b) Géométrie simplifiée du défaut
(c) Décomposition en bande transversale, (d) Décomposition en bande longitudinale

La figure 3.1 illustre les simplifications successives qui seront proposées pour traiter ce
probléme. En effet, le contour du défaut de collage peut avoir une géométrie complexe (cf.
figure 3.1.a) et une étude générique est ici difficilement réalisable ce qui nous améne a
considérer des géométries de défauts idéales. Deux directions peuvent étre considérées pour cet
essai de fissuration que sont la direction de propagation et la direction transverse (c.a.d.
perpendiculaire a la direction de propagation). Et le défaut sera alors représenté comme un
rectangle équivalent caractérisé par sa longueur (sens fissuration) et sa largeur (sens transverse)
dont I’interaction avec le processus de fissuration sera sensiblement identique (cf. figure 3.1.b).
Cependant pour simplifier & nouveau 1’analyse nous considérerons deux types de défauts
particuliers que sont les défauts d’adhésion transversaux et longitudinaux. Dans le premier cas
(cf. figure 3.1.c), le défaut de collage est d’extension finie selon la direction de propagation
mais occupe toute la largeur du substrat. A I’inverse, dans le second cas le défaut occupe une
bande (ici centrale) de largeur finie sur I’ensemble du trajet de propagation (cf. figure 3.1.d).
Géométriquement chacun de ces défauts est caractérisé par une unique dimension, la nature du
défaut d’adhésion d’un point de vue mécanique sera ici caractérisée par sa seule énergie de
rupture. On distinguera ici deux types d’interaction selon I’orientation du défaut : interaction

avec un défaut longitudinal et interaction avec défaut transversal.
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La surface de faible adhésion est obtenue en polluant la surface au moyen d’un lubrifiant sec
en aérosol contenant des particules de PTFE en suspension (fournisseur : RadioSpares réf. RS
132-469). Cette pollution est tout d’abord déposée sur I’ensemble de la surface des substrats
ayant subi les étapes de décapage P2. La mouillabilité des surfaces avant et aprés dépot du
polluant est contr6lée au moyen de la méthode de la goutte posée. La présence de ce polluant
est aisément détectée puisqu’apres le traitement P2, le mouillage est total et I’angle de contact
ne peut étre mesuré tandis qu’en présence de pollution au téflon un angle de contact d’environ
120° est mesuré. Cet angle de contact important indique clairement une surface impropre au

collage.

Pour quantifier la perte d’adhésion liée a la présence de la pollution, des substrats ayant suivis
la préparation de surface P2 puis sur lesquels, est déposée une couche « uniforme » de polluant
sont assemblés selon le protocole de collage décrit dans le paragraphe 11.5.2, puis des essais de
fissuration sont ensuite réalisés de facon a quantifier la perte d’adhésion liée a la présence de
polluant. Les réponses force/déplacement obtenues durant ces essais et la courbe en R résultante
sont présentées sur les figure 3.2 et 3.3 respectivement. Le taux de restitution d’énergie critique
est significativement diminué par la présence du polluant puisque sa valeur diminue en
moyenne d’un facteur 10. Si le faciés de rupture révele une rupture totalement adhésive (cf.
figure 3.4) laissant la surface polluée libre de toute trace visible d’adhésif résiduel on constate
cependant des fluctuations importantes sur la courbe force/déplacement. Ceci indique une
surface fortement hétérogeéne du fait probablement de la déposition non uniforme du téflon a la
surface du substrat. Ce type d’interface faible sera conservée pour la suite du travail car elle
nous parait le plus représentatif des « kissing bond », défauts jugés les plus dangereux. En effet
la perte d’adhésion est tres significative mais subsiste néanmoins. Le film d’adhésif laissé en

surface du second substrat semble intact et exempte de tout défaut.
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Figure 3.2 : Courbes force/déplacement Figure 3.3 : Taux de restitution d’énergie le
d’une interface faible long de la zone collée d’une interface faible

Figure 3.4 : Surface de rupture d’une éprouvette a interface faible

Pour la suite de ce travail, nous nous intéressons désormais a des défauts de taille finie pour
évaluer la criticité du défaut vis-a-vis des conditions de propagation de fissure. Ces défauts de
géométrie calibrée sont obtenus par la méthode décrite dans le paragraphe I11.1 mais en
employant un masque délimitant le contour du défaut et positionné sur la surface. L aérosol
contenant le polluant est vaporisé a une distance suffisante de 1’éprouvette pour s’assurer que
le masque ne se souléve pas lors de cette opération et que les particules de PTFE se déposent
sur la surface délimitée par le masque. Nous étudierons ici successivement le cas de défauts
longitudinaux puis transverses. Le cas de configurations ou I’extension des défauts est limitée

selon les deux dimensions sera traité au chapitre 1V.

2. Etude de I’effet d’un défaut longitudinal

Dans un premier temps nous nous intéressons a 1’analyse des conditions de propagation de la
décohésion en présence d’un défaut d’adhésion longitudinal. La pollution est déposée sur une
bande centrale de 1’éprouvette parallélement au chemin de propagation. La largeur de cette
bande reste fixe. En conséquence, le taux de restitution critique d’énergie varie le long du front

de fissure passant brutalement d’une valeur associée a une cohésion forte puis une adhésion
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faible puis a nouveau une cohésion forte. Pour observer I’effet de ce défaut d’adhésion, quatre
échantillons ont été réalisés dont les bandes centrales de faible adhésion ont respectivement
pour largeur 4, 8, 12 et 16 mm (cf. figure 3.5). Les substrats ont été ensuite assemblés au moyen
de I’adhésif AF191U suivant la gamme décrite au chapitre II pour produire des éprouvettes

DCB.

Partie non collée

Sens de propagation de fissure d=4,8,12,16 mm

Ligne de éhargement Téflon

Figure 3.5. Configurations de défauts longitudinaux étudies de largeur
d=4,8,12 et 16mm.

Le résultat obtenu aprées préparation de surface et dép6t de la pollution est présenté sur la figure

3.5. La pollution est clairement localisée sur une bande bien délimitée de la surface.

2.1. Résultats des essais expérimentaux
Les éprouvettes sont rompues en amorc¢ant puis propageant une décohésion de facon stable en

réalisant un essai DCB a vitesse d’ouverture résultante constante de 2mm/min. Les réponses

force/ouverture mesurées sur I’ensemble des essais sont représentées sur la figure 3.6.
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Figure 3.6. Courbes force/déplacement des éprouvettes

avec défauts longitudinaux.

Ainsi qu’on pouvait s’y attendre, la résistance a la propagation décroit lorsque la largeur de la
bande polluée augmente. Les faciés de rupture des éprouvettes apres essais sont présentés sur
la figure 3.7. Les surfaces ayant subies le traitement P2 seul, présentent un facies de rupture
cohésif alors que celles sur lesquelles a été déposée la pollution, une rupture adhésive est
observée. Par ailleurs pour visualiser la forme du front de fissure durant la propagation qui doit
étre perturbée par la présence de cette interface hétérogene, du liquide de ressuage coloré est
inséré entre les substrats en cours d’essai pour marquer la position du front de fissure dans la
largeur de I’éprouvette. A la transition entre les zones présentant une rupture cohésive et
adhésive on observe un saut de la position de la fissure selon la direction de propagation de
I’ordre de 6x =2.5mm. Cette valeur ne semble pas dépendre la configuration d’essai (cf. largeur
du défaut d’adhésion). Hormis ce décalage, la forme du front de fissure ne semble pas étre
modifiée le long de la zone collée. En effet, il est connu que le front de fissure présente un
aspect courbe lors d’un essai DCB que produit la courbure anticlastique du substrat observable
lorsqu’une sollicitation de flexion est appliquée. Ainsi la longueur de la fissure est plus
importante que sur les bords de 1.5mm. Cette courbure n’est pas liée a la présence d’un défaut

d’adhésion.
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Front de fissure

1 Rupture adhésive

Rupture cohésive

Figure 3.7. Surfaces de rupture des éprouvettes avec défauts longitudinaux :
(@) surface homogeéne, (b) 4mm, (¢) 8 mm, (d) 12mm, (e) :16mm

Pour analyser de fagon plus quantitative les conditions de propagation de la fissure en présence
de ce type de défaut, les réponses force / ouverture subissent le méme traitement que celui
appliqué en présence d’une interface homogéne pour déterminer un taux de restitution critique
d’énergie global. La courbe en R résultant de ce traitement pour 1’ensemble des éprouvettes est
représenté sur la figure 3.8. Les différents états de surface sont distingués par la fraction linéique

w—d

de la largeur traitée P2 / largeur totale, soit f; = —
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Figure 3.8. Evolution du taux de restitution d’énergie
en fonction de la longueur de fissure en variant la fraction de la zone de faible/forte adhésion
(interface100% forte jusqu’a interface 100% faible).

Le résultat de ce traitement indique effectivement que cette interface composite se comporte au
sens de I’essai DCB comme une interface homogene dont les performances subissent un
abattement d0 a la pollution de surface. Le taux de restitution d’énergie apparent reste
sensiblement le méme durant I’ensemble de la propagation. Comme présenté au paragraphe
11.6, le taux de restitution critique moyen est calculé ainsi que sa variabilité. Les résultats sont

reportés sur la figure 3.9 et montrent une évolution qui n’est pas strictement linéaire.
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Figure 3.9. Variation de I’énergie de rupture en fonction de la

fraction de I’interface faible : Résultat expérimental.
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2.2. Evaluation de ’énergie de rupture lors de la propagation de fissure en présence

d’un défaut longitudinal

L’approche la plus intuitive pour évaluer le taux de restitution critique apparent lors de la
propagation de la décohésion en présence d’un défaut longitudinal consiste a utiliser une simple

loi des mélanges (équation 3.1).

Gc=1-f,) Ges + f, Gey, (3.1)

Avec Gcg I’énergie de rupture d’une interface forte, Gc,,1’énergie de rupture d’une interface

faible et f\ la fraction de zone de faible adhésion.

Cette relation indique que le taux de restitution d’énergie mesur¢ varie linéairement en fonction
de la fraction linéique fu. Cependant les résultats présentés sur la figure 3.9 semblent indiquer
que la variation n’est pas linéaire. Deux analyses simples peuvent expliquer cet écart reposant

sur une évaluation des efforts de cohésion dans les substrats au front de fissure.

Substrat i

I We,

Forte adhésion Faible adhésion

GCs Gecw

Figure 3.10. Interface hétérogéne avec défaut longitudinal

Ainsi I’effort d’ouverture, P, appliqué pour forcer la séparation, doit étre équilibré par les forces

de cohésion dans les substrats au front de fissure qui peuvent étre décomposés en :

P=P+P, (3.2)

Ps décrit I’effort appliqué dans la zone de forte adhésion (rupture cohésive) et Pw décrit 1’effort

appliqué dans la zone présentant les défauts d’adhésion.
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D’autre part, ’effort appliqué sur les substrats dans la phase de propagation de fissure, en
considérant que 1’énergie de rupture reste constante et a ouverture imposee, est donnée par la

relation 2.20. La somme des deux efforts conduit donc a la relation :

Et3\'*
p= (27 AZ) [ws Ges* + d Gey*] (33)

L’équation 2.20 peut étre réarrangée afin de déterminer I’expression de G¢. L’énergie de rupture

totale de I’assemblage s’écrit alors en fonction de 1’effort de propagation:

3p4/3 [ A2 \Y°
Gc = " (EW4> (34)

En remplacant P par son expression, 1’équation 3.4 devient :

4/3

w d
Gec = —SGCS3/4 + —Gcw3/4'] (3.9)
w w
En posant fg = % Sw = %et r= f;cc‘”, 1I’équation 3.5 devient :
Gew 34— )] 3.6
Ge=—2[1+£,0* - D) (3.6)
Ou aussi :
_ 3/4 3/441%/3 37
GC—GCS[T‘ +f(1—r )] (3.7)

En pratique, il apparait que la propagation de la décohésion est plutdt contrélée par le moment
de flexion appliqué au front de fissure plutot que par I’effort tranchant. Le flux de moment
provoquant la propagation vaut donc :

VEIwGc (3.8)

m =
¢ w
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En présence d’une interface hétérogéne le moment résultant vaut donc :

VEIdGcY N JVEI(w — d)Gcs
w w

tot =

De sorte que le taux de restitution apparent vaut en posant f,, = %et r=

Gc™P = G’ (fW\/F +(1- fw))2

Gew

Ges

(3.9)

(3.10)

L’évolution théorique du taux de restitution critique d’énergie apparent de I’interface calculé

utilisant les relations 3.7, 3.1 et 3.10, est tracée dans la figure 3.11. On constate effectivement

que ce mode¢le fait apparaitre un abattement sur la résistance de I’interface par rapport a celle

prévue par la simple loi des mélanges basée sur les énergies et il permet de calculer efficacement

I’énergie de rupture apparente d’une interface hétérogene. En effet, ce modele a montré une

coincidence avec les résultats issues des expériences (cf. figure 3.12). La loi des mélanges

basée sur les moments exprimée par la relation 3.10 a montré une bonne cohérence entre les

résultats expérimentaux et ceux estimés analytiqguement.

1600 ! !

1400
1200}
1000

800l

Energie de rupture G [J/m?]

4007 Modele théorique: Equation 3.7

— Loi de mélange des énergies : Equation 3.1
Loi de mélange des moments : Equation 3.10

200, 02 0.4 06 08 1

Fraction de la zone de faible adhésion

Figure 3.11. Approximation théorique de 1’énergie de rupture en fonction de la fraction

de la zone de faible adhésion pour des différentes valeurs de
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Figure 3.12. Comparaison entre le résultat expérimental et 1’approximation

théorique de 1’énergie de rupture de 1’assemblage.

3. Simulation numérique

Pour decrire plus complétement le processus de décohésion en présence d’une interface
hétérogene, des simulations numériques sont réalisées. Elles permettront de simuler les essais
exprimés sous forme de réponse Force / ouverture mais également valider la déformation du

front de fissure observé expérimentalement.

3.1. Modélisation et détermination des parametres de zone cohésive

Pour arréter des parametres de calcul robustes, les essais réalisés en présence d’une interface
homogene ont tout d’abord été simulés au moyen d’un modele numérique bidimensionnel au
moyen d’Abaqus CAE. Le schéma du modele est présenté sur la figure 3.13, il reproduit la
géométrie de 1’éprouvette (substrats de 200 mm de longueur, 25 mm de largeur et 5 mm
d’épaisseur). Les deux substrats sont reliés par une couche d’adhésif de 150 mm de longueur,

de largeur 20 mm et d’épaisseur 0.1 mm. Les substrats sont en alliage d’aluminium de module
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d’Young 70 GPa et de coefficient de poisson 0.33. Le module d’Young de I’adhésif vaut 2.5
GPa et le coefficient de poisson vaut 0.33.

CHARGEMENT SUBSTRAT L X
E=70GPa 4
. 50 mm + v=03,
| : :

| 5mm
| - f |
N !
POINT AD!-IESIF
FIXE Ea=2.5GPa

va=0.33

200 mm

Figure 3.13. Géométrie utilisée pour la modélisation sous Abaqus

Les substrats sont discrétisés au moyen d’éléments a 4 nceuds, CPE4, dont leur épaisseur varie
de 1.5 mm a 0.05 mm de I’extérieur des substrats vers 1’intérieur. L’adhésif est représenté au
moyen d’une couche d’éléments cohésifs de type COH2D4 (cf. figure 3.14). La taille des
éléments cohésifs, le, doit étre réglée en fonction de I’extension de la zone de gradients de
contrainte en pointe de fissure, Ipz’, de méme que le nombre d’éléments Ne dans celle-ci. La
taille de la process zone est proche de 3mm, ainsi que déterminé par différents moyens

(observation des faci¢s de rupture, suivi extensométrique, ...) décrit plus loin.

Dans la littérature, il n’existe pas de consensus sur le nombre d’éléments requis pour obtenir
des résultats de simulation robustes. Mi et al [49] ont suggéré d’utiliser au moins 2 éléments,
Falk et al [50], 2 a 5 éléments, tandis que Moées et Belytschko [51] n’utilisaient pas moins de
10 éléments. Turon et al [52] et Hermes [53] ont montré qu’il faut au moins 5 ¢léments dans la
process zone pour un essai DCB. Nous retenons pour la suite des simulations la valeur, Ne =
10, la taille des éléments cohésifs dans la direction de propagation est donc de 0.27mm. Pour
faciliter la manipulation des éléments et 1’affectation des parametres de zone cohésive pendant

les prochaines simulations, la taille des éléments cohésifs est fixée a 0.25mm.

" Longueur de la Process Zone
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CPE4 1.5 mm
DEFORMATION
PLANE
0.05 mm
COH2D4 i
ELEMENTS — ™ y 01 mm
COHESIFS 2005 mm
1.5 mm

Figure 3.14. Types d’¢éléments utilisés et leurs dimensions.

Les conditions aux limites imposées au modéle miment celles appliquées a 1I’éprouvette pendant

I’essai. Ainsi le coin inférieur gauche est bloqué en translation mais laissé libre en rotation

autour de ’axe Z. Le coin supérieur gauche est bloqué en translation suivant X, laissé libre

autour de Z et se déplace progressivement selon ’axe Y.

Le comportement de I’interface (adhésif + état de surface des substrats) a été modélisé avec une

loi traction-séparation (Loi de Zone Cohésive) comme présenté dans la figure 3.15. Le modeéle

de zone cohésive est caractérisé par deux paramétres que sont la rigidité de 1’interface, sa

contrainte a rupture et le taux de restitution d’énergie critique. Ces trois parametres ont été

déterminés expérimentalement. On rappelle que I’énergie de rupture d’une interface homogéne

faible est environ 150 J/m? et celle d’une interface homogene forte est d’environ 1530 J/m?.

TRACTION (N/mm?)

o Interface forte
2 Interface faible

SEPARATION (um)

Figure 3.15. Formes de lois de zones cohesives
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La contrainte maximale de traction et la rigidité initiale pour une interface forte sont
respectivement appelées t,,.x €t K; et celles d’une interface faible sont appelées Ty mqx €t Ky -
Les rigidités initiales des interfaces forte et faible, égales car il s’agit du méme adhésif, dans
I’hypothése d’une déformation plane, sont respectivement déterminées par les relations (3.11)
et (3.12) :

1 E,(1-9)

K=t aroa=z9 (3.11)

K, = K, (3.12)

Des simulations numériques ont été effectuées pour vérifier 1’adéquation des résultats
expérimentaux avec ceux obtenus numériquement. Les parameétres de loi de zone cohésive
correspondant a une interface forte sont présentés dans la figure 3.16. Parmi ces parametres, la
contrainte maximale locale de traction est déterminée plus loin. Les résultats sont présentés sur

la figure 3.17 valident les parameétres du modéle pour I’interface forte.

% : i ‘ ‘ 700 A Résultat expérimental
600 fM.odé\e théoriqge
A40— 32 MPa 1 —6-Résultat numérique
E |/ 500
E =
2301 £ 400
F ™ 2 (0]
'C_-) 20 N«( 1900 m g 300¢ Interface forte
Q h‘“‘\sﬂ (e P
< o, e
£ ~37000 N/imm? T 200 o
100 ]
M""“'-m 100
0 L i L e 0! L i H i
0 2 40 60 80 100 0 5 10 15 20 25 30
SEPARATION (um) Quverture A [mm]
Figure 3.16. Loi de zone cohésive utilisée Figure 3.17. Modele numérique vs
pour modéliser une interface forte résultat expérimental vs modéle

(adhésif + état de surface) analytique pour une interface forte

De méme les paramétres de zone cohésive de I’interface faible ont été déterminés au moyen
d’une étude paramétrique sur la contrainte a la rupture en figeant I’énergie de rupture, connue,

et la rigidité initiale a priori identique a celle de la zone saine.

72



250

A Résultat expérimental
i — Modele théorigue
200} k | “©-Résultat numérigue

Z 150
o
@
o
S 100

50

0 n i L
0 2 4 6 8 10 12 14

Quverture A [mm]
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Figure 3.19. Loi de zone cohésive utilisee

pour modéliser une interface faible

analytique pour une interface faible (adhésif + état de surface)

Il est impossible de reproduire I’évolution force / déplacement, le dépot de polluant sur la
surface conduit a une fluctuation important de G¢ le long du trajet de fissuration. Cette
variabilité ne peut étre reproduite avec le modéle cohésif utilisé. Cependant, en moyenne la
réponse force/déplacement est reproduite de fagon satisfaisante par le modele numérique en
utilisant une contrainte maximale en traction égale a 4 MPa, une énergie de rupture de 150 J/m2

et une rigidité initiale de 37000 N/mm3. Ces paramétres sont résumés dans la figure 3.19.

3.2.  Défauts longitudinaux

La simulation de la propagation de la décohésion en présence d’une interface composite
nécessite la construction d’un modeéle numérique tridimensionnel. Les substrats sont modélisés
par des éléments « shell » et I’interface (adhésif + état de surface) avec des éléments cohésifs
3D.

Substrat
Lt /
1 a SCeR /

Continuum SHELL

Adhésif

X
\

8
4 7
.ﬂ 3 COH3D8
‘ Eléments cohésifs 3D

2

5

1

Figure 3.20. Modélisation 3D et éléments finis utilisés
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L’adhésif est discrétisé avec une rangée d’¢éléments cohésifs d’épaisseur 0.1mm, de longueur
(direction de propagation) 0.25 mm et de largeur 0.25mm. Le maillage réalisé est représenté

sur la figure 3.21 ci-dessous.

le =4 mm

le=1mm

Figure 3.21. Maillage des substrats

Les matériaux utilisés dans cette partie sont ceux utilisés dans le paragraphe précédent. Les
substrats sont en aluminium avec un module d’Young de 70 GPa et un coefficient de poisson

de 0.3. Tandis que les interfaces fortes et faibles sont modélisées par les lois de zone cohésives

présentées dans la figure 3.22.

o Interface forte
35 4 |nterface faible
o,
€ 30 \n
£ ESL N 1700 Jim?
=
o 20 3
615 .
E 10
5 150 JIm?
c 1 i
0 20 100 120

0 60 80
SEPARATION (um)

Figure 3.22. Lois de zones cohésives : interfaces faible et forte
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Résultat expérimental : Approximation en A0
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8
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Figure 3.23. Courbes force/déplacement : Approximation analytique du résultat

expérimental et du résultat numérique
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Les résultats des calculs effectués en présence d’une interface composite sont présentés dans la
figure 3.23 et comparés avec les courbes théoriques obtenues avec les solutions analytiques. De
ces différentes évolutions peuvent étre a nouveau calculées les taux de restitution critique
d’énergie apparents qui peuvent étre a nouveau comparés aux valeurs mesurées ainsi qu’aux

differents modeles (figure 3.24).

O Reésultat expérimental

& —4—Modéle théorique
£ 1500} —4A—| oi de mélange
2‘0 O Résultat numérique
O]
g
3
o 1000t
2
()
o
2
2 500t
)
c
L

O 1 1 1 1

0 0.2 0.4 0.6 0.8 1

Fraction de la zone de faible adhésion
Figure 3.24. Evolution de I’énergie de rupture en fonction de la fraction de la zone de

mauvaise adhésion : résultat numérique, expérimental et théorique

On observe ici que les résultats numériques se superposent parfaitement avec la loi des
mélanges simple puisque 1’évolution est linéaire. D’un point de vue énergétique ce résultat est
cohérent puisque la forme du front de fissure n’est pas modifiée au cours de la propagation.
Cependant bien que faible, 1’évolution non linéaire des résultats semble réelle. L’écart entre ces
deux résultats est probablement 1ié a I’utilisation d’un modéle trop pauvre ne prenant en
particulier pas en compte les phénomenes se produisant dans 1’épaisseur de 1’adhésif en

particulier a la transition entre les interfaces saine et polluée.

Les faciés de rupture des éprouvettes simulées sont présentes dans la figure 3.25 ou la variable
de ’endommagement SDEG est visualisée. L’endommagement dans la zone de faible adhésion
est plus rapide par rapport a celui dans la zone de forte adhésion ce qui explique la déformation
du front de fissure dans la partie centrale. Les formes des fronts de fissures obtenues a partir
des simulations numériques sont similaires a ceux observées sur les faciés de rupture des

éprouvettes testées dans le paragraphe 111.2.1. La forme du front de fissure est conservée a la

75



transition de la zone de forte adhésion a la zone de faible adhésion (partie centrale) et cela est
da a la présence d’un moment de flexion local provoquant cette courbure, ce qui cohérent avec

la loi des mélange des moments.

Figure 3.25. Endommagement des éléments cohésifs et forme du font de fissure selon la
fraction de la zone de faible adhésion fw :
(@ fw=0,(b) fw=0.2,(c) fw=0.4, (d) fw=0.6, (¢) fw=0.8

4.  Propagation de la décohésion a travers un défaut de collage transversal

4.1.  Configurations d’essais

Les défauts d’adhésion produits en surface des substrats aluminium apres décapage P2
correspondent a des bandes rectangulaires sur lesquelles est appliqué le lubrifiant sec. Ces
bandes occupent 1’intégralité de la largeur du substrat et sont de dimension d selon la direction

de propagation. Le coté le plus proche de la position initiale de la fissure est positionné a une
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distance de 92mm de la position d’application de 1’effort. Quatre largeurs de défauts sont
considérées : 0.5mm, Imm, 5mm et 10mm. Aprés réalisation de I’ensemble de la procédure, la
présence des zones polluées est clairement visible en surface ainsi que présenté sur la figure
3.26. Suite a cette opération de préparation de surface les substrats sont assemblés en suivant le

cycle de cuisson présenté dans la figure 2.2.

Partie non collée

Sens de propagation de fissure

92 mm

Téflon
Ligne de chargement

Substrat

Téflon

Sens de propagation
de fissure

Figure 3.26. Configurations des défauts transversaux étudiés
Les éprouvettes sont ensuite équipées de talons permettant 1’installation dans le banc d’essai de
fissuration et I’application des efforts. En outre des jauges de déformation ont été collées sur

les substrats le long du trajet de fissuration de fagon a suivre I’avancée de la fissure. L’ensemble

des essais est réalisé a une vitesse d’ouverture constante de 2mm/min.

4.2. Résultats des essais expérimentaux

Les évolutions Force/déplacement relevées lors des essais de fissuration réalisés sur les quatre

¢prouvettes présentant des défauts de collage d’extension 0.5, 1, 5 et 10mm sont représentés
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sur la figure 3.27. Ces réponses sont comparées a celles mesurées en présence d’interfaces

homogeénes de forte et faible adhésion.

600 : : : 700 : -
O Interface avec défaut d=0.5 mm O Interface avec défautd = 1 mm
A Interface faible 4 Interface faible

500¢ ——Propagation moyenne : Interface forte ——Propagation moyenne : Interface forte
---Propagation moyenne : Interface faible ===Pr moyenne : Interface faible

Force P [N]
Force P[N]

(b)

0 i i i i
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O Interface avec défautd = 5 mm O Interface avec défautd = 10 mm
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Figure 3.27. Evolution de la force P en fonction de I’ouverture D pendant des essais DCB sur
des éprouvettes contenant des défauts transversaux : (@) d =0.5mm, (b) d=1mm, (¢c) d =
5mm, (d) d=10 mm

La présence des défauts d’adhésion est immédiatement identifiable sur ces courbes et est
marquée par ’apparition d’un saut brutal de la force appliquée lié a la propagation rapide de la
fissure a travers le defaut. Durant les phases de propagation stable de la fissure, 1’évolution
force/déplacement se superpose a celle obtenue sur éprouvette DCB réalisée avec préparation
de surface homogene P2. La présence d’un défaut de collage étendu dans la direction transverse
au sens de propagation est donc associée a I’apparition d’une propagation instable qu’il

convient d’étudier.

Les réponses force/déplacement sont mises en regard des facies de rupture observés apres
séparation compléte des deux substrats et présentées sur la figure 3.28. En effet, les différents
stades de la propagation sont facilement identifiables. Ainsi que présenté dans le paragraphe
[11.2.1, la propagation stable de la fissure dans une interface forte apparait en jaune clair

marquant un faciés de rupture de type cohésive. Lorsqu’elle se propage dans une zone polluée,
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la surface est mise a nu et apparait en gris. Sur cette série d’éprouvette, le facies de rupture de
rupture cohésif n’apparait malheureusement pas parfaitement homogeéne et peut étre confondu
avec une rupture mixte ou adhésive. Il apparait que dans ces zones, la fissure se propage au
voisinage des surfaces mais reste de nature cohésive ainsi que 1’atteste le niveau d’évolution de
I’effort enregistré dans ces phases de propagation. La décohésion s’étend durant la phase
dynamique de propagation au-dela de la seule dimension longitudinale du défaut. En effet, la
rupture dynamique engendre un faciés de rupture tres différent de celui observé en quasi
statique rendant la surface de I’adhésif plus transparente qui apparait alors en gris clair ou jaune

foncé suivant les points de vue.

1 2 5 6 8 10 11 12 13
Teosstanslonsstonsbsobonns bantanliosto b s aton bt onabonstaesd vt btdot ot bt oot il ol

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15
YT PYTY) FRTTYTTRT] RYTRTITTC RO RYOR (YYETET) COYYUCRTYY (XY RYTY) CRTTVRCRT) FYURTCOC YRTURYYRL (AYCUETYTL CLYYYCATTY (YT RTIY) CRTTLReCR) CRCTUCeenl)

Début du saut

-

34——— Fin du saut
:

3 7 9 10 1 3
Tostosbostadsoten bl stodtaebosd et ottt leataolimtadinl

Figure 3.28. Facies de rupture des éprouvettes avec des défauts transversaux
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Le seul changement d’aspect de la surface rompue permet donc de déterminer 1’avancée de la
fissure a chaque transition entre les différents régimes de propagation. Les criteres de

déclenchement et d’arrét de la fissuration seront discutés plus loin.

Pour sonder la présence d’une contrainte de cohésion le long de ’interface collée et suivre la
propagation de la fissure, des jauges de déformation (Vishay EA-06-062AP-120) ont été
positionnées le long du trajet de fissuration sur la face externe d’un des substrats. Les évolutions
des signaux extensomeétriques relevés lors de 1’essai réalisé sur I’éprouvette présentant un défaut
d’adhésion de 1 mm sont présentées sur la figure 3.29. La déformation de peau du substrat
atteint sa valeur minimale lorsque le front de fissure est au voisinage immédiat de la position
de la jauge ce qui permet de suivre I’avancée de la fissure et corréler la longueur de fissure
instantanée a la valeur apparente évaluée a partir des seules mesures ouverture et efforts (cf.

équation 2.28). Ces mesures ont été repétées pour les quatre échantillons testes.

1000 —
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0 ¢ Jauge 3|

A Jauge 4

-1000} ]
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=3000F e p IR

-4000

-5000; 200 400 600 800 1000 1200
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Figure 3.29. Signaux des jauges de déformations en fonction du temps

L’évolution de la longueur apparente de fissure durant ces quatre essais de fissuration est
présentée sur la figure 3.30. Sont également reporté les positions de fissure relevées au moyen
du suivi extensométrique. Ces points apparaissent systématiquement décalés par rapport a
I’évolution aser®. De méme que la longueur de fissure observée sur les faciés de rupture différe

Iégerement des valeurs calculées aux positions de début et d’arrét de la fissuration dynamique.

8 Simple Beam Theory
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Figure 3.30. Longueur de fissure calculée avec la méthode SBT

et positions réelles issues des mesures par jauges :
@ d=05mm, (b) d=1mm, (c) d=5mm, (d) d=10mm

1500

La figure 3.31 montre sur I’ensemble des mesures réalisées, la corrélation faite entre les valeurs

asgr, les positions de fissure relevées sur les facies de rupture et les mesures extensométriques

indiquant la position géométrique du front de fissure. Cette corrélation est linéaire et la pente

est proche de 1. Ces différentes mesures constituent donc un indicateur fiable de 1’avancée de

la fissure et non nécessairement de sa position exacte. En effet, il est connu pour ces essais

qu’une correction de longueur de fissure doit étre appliquée pour tenir compte notamment de

la complaisance de I’interface collée qui est négligée dans le modele SBT. Ainsi le modé¢le

simple de Winkler conduit a I’expression suivante de la longueur de fissure corrigée :

a =a+
SBT 1

1
“=a+V2

1/4

%)

(3.13)
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L’ordonnée a I’origine de cette courbe d’ « étalonnage » permet d’évaluer 1’extension de la
zone en pointe de fissure ou se développent les efforts de cohésion ou « process zone ». La
valeur du parameétre 1/A est ainsi d’environ 3 mm. En utilisant la relation 3.13 en considérant
les paramétres suivants pour les caractéristiques des substrats et de 1’interface collée on obtient

2.5 mm.

— 150
£
£ a, = 0,9919agp; +3,0828 ©
mh
2 100
@
@
c
§e]
g 50 ,. |
o
O" 1 L L
0 50 100 150
Position calculée avec SBT AgpT [mm]

Figure 3.31. Corrélation entre les positions analytiques

et expérimentales de la fissure

Ces signaux de déformation peuvent €tre €galement exploités pour évaluer I’évolution des
contraintes de pelage dans ’adhésif au front de fissure. En effet, selon Jumel et al [55], ces

contraintes peuvent étre obtenues par la relation :

o(a) = 2L Le (3.14)

tw d2a

Trois jauges (1, 2 & 4) ont pu étre exploitées de facon satisfaisante pour ce calcul. L’évolution
des signaux de déformation avant la traversée de la fissure est présentée sur la figure 3.30, les

distributions de contrainte reconstruites sont présentées sur les figures 3.33 et 3.34.
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Figure 3.33. Evolution de la contrainte de  Figure 3.34. Longueur de la process zone

traction. « lpz ».

Cette opération de reconstruction de la distribution des contraintes de pelage permet également
de mieux quantifier ’extension de la process zone. Ainsi, si on considere 1’étendue de la zone

voyant des contraintes positives, on trouve 2.6 mm (cf. figure 3.34).

Enfin, la dimension de la « process zone » peut étre évaluée en observant les faciés de rupture
des éprouvettes en fin de propagation. En effet, on observe expérimentalement que la
propagation reste stable tant que les efforts de cohésion restent nuls sur I’extrémité de

I’éprouvette. Lorsque 1’adhésif est sollicité, il ne reste plus de marge pour propager de fagon
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stable le long du ligament restant est une rupture instable est observée visible une nouvelle fois
par une modification du faciés de rupture. Ceci est illustré sur la figure 3.35, ou est mis en
¢vidence la largeur de la bande affectée par une rupture dynamique de ’interface collée. Sur
les éprouvettes testées, la largeur de cette bande est ~2.7mm ce qui reste cohérent avec les

valeurs déterminées précédemment.

|
Process zone Process zone

Figure 3.35. Visualisation de la « process zone »

sur le facies de rupture d’une éprouvette DCB.

4.3. Modele analytique de propagation de fissure

Le phénomene spécifique lié a I’interaction d’une fissure avec un défaut d’adhésion de type
transverse est I’apparition d’un régime dynamique de propagation. Nous avons pu mettre en
évidence que dans ce cas, ’extension de la décohésion ne se limitait pas a la seule taille du
défaut d’adhésion ce qui accroit donc sensiblement la dangerosité de ce phénomene. Il convient
des lors de proposer un modele d’interaction qui sera développé ici dans un cadre uniquement

unidimensionnel.

4.3.1. Défaut de largeur infinie

Avant de traiter les quatre configurations étudiées expérimentalement nous développons nos
hypothéses de travail dans un cadre plus simple ou le front de fissure rencontre une diminution
brutale du taux de restitution critique d’énergie de I’interface. Dans cette configuration, le

défaut s’étend sur toute la zone collée (Figure 3.36)
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Sens de propagation de fissure

Zone non collée
Masque de téflon
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Saut de fissure

Sens de propagation de fissure '—‘

\
Zone non collée / o R
Masque de téflon Forte adhésion Faible adhésion
Gev
Figure 3.36. Interfaces hétérogenes avec défauts transversaux :

défaut de largeur infinie

L’analyse des conditions de propagation de la fissure au cours d’un essai DCB repose sur
un bilan énergétique entre travail fourni par I’effort imposé a 1’éprouvette, énergie stockée
sous forme d’énergie potentielle de déformation et dissipation liée a la propagation de la
décohésion. Ce bilan n’a pas été effectué a notre connaissance pour ces essais en incluant

la présence de défauts d’adhésion.

L’essai est effectu¢ a vitesse de déplacement imposée. Lors de la propagation dynamique
de la fissure, on peut considérer que I’ouverture A imposée reste constante. L application

du modeéle SBT conduit a la condition suivante :

_ 9EIA?
T 4wa*

(3.15)

Cc

reliant longueur de fissure, ouverture imposée et G¢ le taux de restitution d’énergie critique
local de I’interface. Dans une description purement bidimensionnelle, et conformément a la

description SBT considérant que la complaisance de 1’interface est négligeable on considérera
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que la présence du défaut d’adhésion se traduit par une chute instantanée de 1’énergie
d’adhésion. G¢® désigne le taux de restitution critique de I’interface forte et G¢" celui de

I’interface faible. Lorsque le front de fissure atteint la position du défaut d’adhésion défini par

wG. 2
= / — 3.16
A 5l 3 ay ( )

En supposant maintenant dans une approche quasi-statique du probléme, que I’ouverture

la longueur ao, I’ouverture vaut :

imposée est la méme, la longueur de fissure critique, aa 1, Vérifiant la condition 3.16 dans la

zone de faible adhésion vaut :

1/4

%( EI ) (3.17)

a =
@1 2 \wGY

En conséquence dans une approche quasi-statique du probléme le saut de longueur de fissure
au passage d’une zone de forte adhésion a une zone de faible adhésion est donnée par la

relation :

sa=a-a= [20) @) @) | R

En combinant les relations (3.17) et (3.18), on peut obtient la relation:

w.1/4
Aa _ ., _ (GC ) (3.19)

S
Ag1 G;

ou la variation relative de la longueur de fissure est liée a la variation relative du taux de

restitution critique d’énergie de surface.
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Cependant, il faut remarquer que cette analyse simple ne considére que deux positions
d’équilibre successives sans tenir compte des conditions de passage entre ces deux états. Dans
le cas présent, la propagation est dynamique et il semble nécessaire de tenir compte dans le
bilan, I’énergie potentielle qui a pu étre stockée avant qu’elle se transforme en énergie cinétique
lors du saut de fissure. La position d’arrét de la fissure, aa 2, est donc potentiellement différente
de la valeur aa 1. Nous effectuons donc un bilan énergétique entre deux états statiques successifs
définis par les positions ao et as2 et pour une ouverture A fixée. La variation d’énergie
potentielle sert donc a alimenter la propagation de fissure dans la zone de faible adhésion de

sorte que le bilan d’énergie devient :

1
> (Po — P)A= wGY¥ (ag, — ao) (3.20)

Ou P, et P, sont respectivement les forces appliquées avant et apres la propagation, et a, et aa2
sont respectivement la longueur de fissure initiale et la longueur de fissure aprées le saut. Les
sources de dissipation thermiques ou acoustiques ainsi que 1’effet de la vitesse de propagation
sur I’énergie de rupture G¢ sont négligés dans ce bilan. En combinant les relations (3.15) et
(3.20), on trouve :

3 2
a a a 3GY
aa,2 aa,z aa,z Gc

La variation relative de longueur de fissure est donc obtenue en cherchant la racine positive et

réelle du polyndme (équation 3.21). Le résultat est représenté sur la figure 3.37.
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Figure 3.37. Evolution de la longueur de fissure aprés le saut en fonction du rapport des

énergies de rupture des zones de forte et faible adhésion calculée en conditions quasi-

statique et dynamique de propagation.

Le résultat obtenu est clairement différent de celui obtenu a partir de la simple analyse quasi
statique, la position d’arrét aa2 de la fissure ainsi obtenue étant systématique supérieure a la

valeur aa 1.

4.3.2. Défaut de largeur finie

Dans les essais présentés au paragraphe 111.4.2, ’extension des défauts est finie. Il faut donc
modifier le bilan énergétique 3.20 pour tenir compte du fait que I’énergie n’est que
partiellement dissipée dans la zone de faible adhésion, une partie potentiellement significative
reste dissipée pour propager la fissure dans la zone de forte adhésion suivant le défaut (cf. figure
3.38).
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Figure 3.38. Illustration d’un défaut de taille finie.

On obtient alors :

1
5 (Py — PHA=wGYd + wGi(a, —ag —d) (3.22)

En combinant 1’équation (3.21) avec I’équation (3.22), on obtient finalement:

3(%)4+ 3i(ﬁ_1)_4](&)3+1_ 0 (3.23)
Qo ap \G¢ Qo B '

L’avancée relative de la fissure est donc maintenant obtenue en cherchant la racine positive et
réelle du polyndéme de degré 4 (équation 3.23). Les coefficients de ce polynéme sont sans
dimension et I’avancée de la fissure sera donc d’autant plus importante que la longueur initiale
de fissure est grande. Les conditions d’avancée de la fissure étant par ailleurs controlées par les
rapports G¢"/G¢® et d/ap et I’évolution de la longueur de fissure aprés le saut en condition

dynamique de propagation est présentée dans la figure 3.39.
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Figure 3.39. Evolution de la longueur de fissure aprés la traversée d’un défaut de taille
finie dans la direction de propagation en fonction du contraste de I’énergie de rupture des

surfaces de faible et forte adhésion calculée en condition dynamique de propagation

Les valeurs de la longueur de fissure aa telles que prévues par la relation 3.23, sont représentées
sur la figure 3.40 en fonction de la largeur du défaut et pour différents rapport G¢"/Gc®. On
considére ici un défaut a 92mm de point d’application de I’effort correspondant a nos
configurations d’essai. Sont également reportées les positions de I’avancée de fissure dans une
approche dynamique en présence d’un défaut d’adhésion de longueur infinie. Cette analyse met
en évidence deux types d’interactions. Pour un défaut de faible extension, trop peu d’énergie
est consommée dans la partie de faible adhésion et le défaut se propage au-dela du défaut dans
la partie de forte adhésion. Ceci explique les phases de rechargement linéaire apres la phase de
propagation brutale. Pour des défauts de dimension plus importante, la propagation s’arréte
avant que la fin du défaut ne soit atteinte. On retrouve donc la condition d’arrét que prévoit

I’analyse avec défaut de longueur infinie.
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Figure 3.40. Evolution de la longueur de fissure en condition dynamique en fonction des

énergies de ruptures des surfaces de faible et forte adhésion.

4.3.3. Prise en compte de la complaisance de la machine dans le calcul de I’avancée de
fissure

Pour compléter 1’analyse précédente, il est nécessaire de prendre en compte dans 1’analyse
I’effet de la complaisance de la machine d’essai qui en se déformant sous charge, stocke

potentiellement une quantité importante d’énergie potentielle libérée lors de la propagation.

La complaisance du moyen d’essai est évaluée en effectuant un test fictif sur une éprouvette
DCB ne présentant pas d’amorce de fissure et possédant en conséquence une rigidité éleveée. Le
déplacement global mesuré par la machine est comparé au déplacement relatif entre les deux

talons mesure localement par corrélation d’image.

Ar, Cr Am, Cm

VERIN 2 VERIN 1

EPROUVETTE

Figure 2.38 : Complaisance de la machine
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La complaisance totale du systeme (machine + éprouvette) Cr est décrite par 1’équation (3.24),

avec Cy la complaisance de I’éprouvette et C la complaisance de la machine.

Cr= Cr+Cp (3.24)

D’ou on peut écrire la relation en déplacement :

Ar= A, + A, (3.25)

Avec A est le déplacement total mesuré par la machine, A, le déplacement réel correspondant
a Douverture de I’éprouvette et A,, est le déplacement dans la ligne de chargement de la
machine. Une détermination expérimentale de la complaisance de la machine a été effectuée.
Des éprouvettes DCB rigides, ne disposant pas de préfissures ont été testées et les résultats des

essais sont présentés dans la figure 2.39.a.
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Figure 2.39 : Détermination de la complaisance de la machine :
(@) Courbes force/déplacement

(b) Evolution de la complaisance en fonction du temps.

Les réponses enregistrées lors de 6 expériences successives sont représentées sur la figure 2.39.
La complaisance instantanée calculée comme le rapport A/P diminue en cours d’essai entre les
valeurs 1.2.10° et 9.10* mm.N, soit une valeur moyenne de la complaisance machine de Cm
= 1.1e® mmN? +/- 4e® mmN-1. Cette valeur est faible au regard de la complaisance des
éprouvettes DCB qui sont supérieures de deux ordres de grandeur dans les conditions d’essai

qui sont les notres.
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L’¢énergie potentielle de déformation du systeme doit donc étre prise de fagon globale comme

suit :

1
W, = 5 (G + Cp)P? (3.26)

Lorsque la décohésion s’étend, ce n’est donc plus 1’ouverture de 1I’éprouvette qui reste constante
du fait des deformations des outillages et des éléments de transmission. Cependant I’ expression
du taux de restitution critique d’énergie reste identique a celle obtenue en considérant une

complaisance machine négligeable (3.27).

G = 1<dW9) - L% p 3.27
B da Jppecst  2wda (3.27)

En conséquence, la condition d’initiation de la décohésion reste la méme (G = Gc). Pour

vérifier que la propagation est stable, il faut vérifier que ’augmentation de la longueur de fissure

G
ne se traduit pas par une augmentation du taux de restitution d’énergie soit (a ) < 0. 4r
Ar=cst

étant le déplacement total imposé par une partie supposée rigide du moyen d’essai de sorte que
I’éprouvette et une partie flexible de la machine sont mises en série. Cette condition conduit a
la relation (3.28):

(3.28)

dG 1 [d*C dCy?
(@), = 2™ =27 (Ga)
da Ar=cst

En appliquant cette condition au cas d’un essai DCB, on peut déterminer la valeur minimale de
la longueur de fissure qui assure une propagation stable de la fissuration. Cette valeur depend
des complaisances de la machine et de la rigidite en flexion des éprouvettes et elle s’écrit:

3/36 El
ac = Z

(3.29)
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En tenant compte de la complaisance de la machine dans I’équation (3.22), on obtient :

1

1 1
AW=—A2[ -
e72°T lc(a)+C, C(a+Da)+Cy

] = wdGY + w(ha—d)GS  (3.30)

En combinant 1’équation (3.30) avec la relation (3.29), on obtient :
a\* (a\}|.d (G¥ ac\3 a:\3 (a
s(G) +(6) Pas )26 4|+ () ()
a ay ap \G; ay ay/ \ag

w6(5) (GG 1) -5)+ 1 =0
ag/ \ag\G: 3 B

(3.31)

La valeur de I’avancée de la fissure doit maintenant étre représentée pour une diminution
donnée du taux de restitution d’énergie non seulement en fonction de 1’extension du défaut mais
également en fonction de la complaisance de la machine. Pour rapporter 1’ensemble des
parametres a une dimension caractéristique, ¢’est le parametre ac qui sera considéré. L’avancée
de la fissure est ainsi représentée pour deux valeurs du rapport G¢"/G¢® en fonction de
I’extension du défaut et du parameétre ac (cf. Figure 3.41 et 3.42). On peut observer qu’en
présence d’une complaisance significative du moyen d’essai, 1’avancée de fissure est plus
importante que celle calculée dans le cas ou la complaisance est nulle. La complaisance de la
machine d’essai (Cn = 1.1e°mN™) déterminée dans le chapitre précédent est faible. Elle n’aura

pas d’effet remarquable sur la propagation de fissure.
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Figure 3.41. Saut de fissure en fonction de la

largeur du défaut et de la complaisance de la machine.
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Figure 3.42. Effet de la complaisance de la machine
sur le saut de fissure

4.4.  Conclusion partielle

La complaisance de la machine étant négligeable, les avancées de fissure observées
expérimentalement et prévues par notre bilan énergétique considérant un moyen d’essai rigide

sont tracées sur la figure 3.43. Compte tenu de la simplicité de I’analyse proposée, on peut
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considérer ces résultats comme tres satisfaisants. En effet, on constate effectivement que
I’extension de la décohésion est bien plus importante que la seule dimension du défaut lorsque
celui-ci est petit. Cet effet est ensuite moins marqué lorsque 1I’extension du défaut devient plus

importante.
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Figure 3.43. Evolution du saut de fissure en fonction de la largeur du défaut.

Une illustration des différents cas traités dans les paragraphes précédents est présentée dans la
figure 3.44. En condition quasi-statique de propagation et dans le cas d’un défaut de largeur
finie, la fissure avance avec une distance égale a la largeur du défaut. L effort ainsi chute a une
position bien déterminée, notée (1) puis accroit jusqu’a reprendre la propagation. Le deuxieme
cas correspond a un défaut de largeur infinie. En quasi-statique ou en dynamique, la fissure se
propage a une distance critique déterminée a partir du contraste entre les énergies de ruptures
des interfaces de faible et forte adhésion. L’effort chute alors pour atteindre la position (2).
Finalement, en condition dynamique de propagation et dans le cas d’un défaut de largeur finie,
la fissure est la somme entre un saut en quasi-statique et une distance supplémentaire causée
par I’effet d’inertiec due la libération de 1’énergie potentielle emmagasiné en cours de la
fissuration et transformée en énergie cinétique. Le défaut provoque une chute dans I’effort qui

atteint la position (3).
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Figure 3.44. Illustration de la propagation de fissure d’une interface forte a une

interface faible en quasi-statique et en dynamique.

5.  Simulation numérique de la propagation d’une fissure a travers un défaut
transversal

Le modele numérique construit (présenté dans la figure 3.13) a été modifié afin d’y intégrer des
défauts transversaux en appliquant les parameétres de loi de zone cohésive d’une interface faible

sur une bande transversale de largeur finie.

CHARGEMENT SUBSTRAT l X
E=70GPa z

1’ 92 mm \Défaut v=03,
|
| } ! | :5 mm
| 0 f |
A I
POINT ADHESIF
FIXE Ea = 2.5GPa
va=0.33
200 mm

Figure 3.45. Modéle avec défaut transversal

Les paramétres de zone cohésive déterminés dans le paragraphe precédent ont été utilisés dans
cette partie d’étude pour modéliser des interfaces faibles (défauts) et des interfaces fortes. Le
nouveau modele utilisé est présenté dans la figure 3.45. Des simulations numériques ont été

réalisées en variant a chaque fois la largeur de la bande transversale. Les analyses ont été
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effectuées en dynamique implicite afin de prendre en compte 1’effet de 1’inertie mis en jeu lors
d’un saut de fissure. Le pas de calcul a été controlé de manicre a avoir un pas de temps assez
grossier au début des calculs et un pas de temps trés petit (pas de temps = 1e™) quand la pointe
de fissure se rapproche du defaut. Le temps total de simulation a été fixé a 600 secondes
permettant d’atteindre une vitesse de chargement d’environ 2mm/min. Cette manipulation
permet de gagner en temps de simulation et avoir une précision dans le calcul de la propagation.
Les résultats des simulations sont présentés dans la figure 3.46.
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Figure 3.46. Résultats numériques : Courbes force/déplacement
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Figure 3.47. Evolution de la force en fonction du temps total de la simulation.
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Les courbes force/déplacement obtenues avec les simulations numériques présentent un
comportement similaire a celui observé expérimentalement avec la propagation de fissure
instable. Dans la figure 3.47, 1’évolution de la force en fonction du temps total de simulation
est représentée. Le passage de la zone de forte adhésion a la zone de faible adhésion puis a la
zone de forte adhésion est continu en présence de points de calculs dans la zone ou la force
chute. Ceci montre que 1’effet dynamique lors du saut de fissure a été pris en compte lors des
simulations en imposant un pas de calcul trés fin. Aprés le saut, I’effort croit pour atteindre la
nouvelle position d’équilibre dans I’interface forte sans enregistrer des oscillations autour d’une
position moyenne correspondant a la position d’arrét de fissure. Lorsque la région endommagée
en pointe de fissure atteint la zone de faible énergie de rupture, Ge¢" (cf. figure 3.48), le saut de
fissure se produit. De maniére équivalente, ceci est observé lorsque la contrainte maximale
normale dans l'interface atteint la région de faible adhésion (cf. figure 3.49). La distance de saut
de fissure est ensuite calculée comme étant la différence entre la position d'arrét et la position

initiale avant le saut.
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Figure3.48. Evolution de I’endommagement des éléments

cohesifs avant et apreés le saut de fissure.
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Figure 3.49. Evolution de la contrainte maximale

de traction avant et apres le saut de fissure.

Les sauts de fissures relevés depuis les simulations et ceux estimés a partir du modéle
analytique décrit par 1’équation 3.23 ont été rapportés dans la figure 3.50. Une tres 1égere
différence a été constatée et c’est probablement dit aux parameétres du calcul qui restent

approximatifs.
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Figure 3.50. Evolution du saut de fissure en fonction
de la largeur d’un défaut transversal : Superposition

des résultats numériques et analytiques.
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6. Conclusion

Une approche analytique qui prédit la propagation de fissure dans un joint adhésif contenant
des défauts a été développée. Le probleme a été décomposé essentiellement en deux grandes
parties. La premicre concerne l’interaction d’une fissure avec un défaut de type bandes
longitudinales. Le modéle développé (équation 3.7) a permis de calculer une énergie apparente
équivalente locale en se basant sur la largeur du défaut et les énergies de rupture des interfaces
de faible et de forte adhésion. L’énergie de rupture apparente semble avoir un comportement
non linéaire en fonction de la fraction de la zone de faible/forte adhésion. En effet, une Iégere
déviation a été constatée et ceci est probablement li¢ au comportement de 1’adhésif sollicité en
cisaillement sur les lignes de transitions entre une zone de faible adhésion et une zone de forte
adheésion. Cette approche a été validée par des expériences réalisées sur des éprouvettes DCB
contenant des défauts caractérises par une adhésion quasi-inexistante. Une parfaite

superposition entre les résultats analytiques et expérimentales a été constatée.

Des simulations numériques sur Abaqus CAE ont été effectuées pour reproduire les essais
expérimentaux en utilisant la méthode de zone cohesive. Cette derniere nécessitait la
connaissance de beaucoup de paramétres dont les plus importants sont les contraintes
maximales de pelage et les énergies de ruptures pour des interfaces de faible et forte adhésion.
Les simulations ont été exécutées en conditions statiques de propagation et les résultats obtenus
montrent que la variation de I’énergie de rupture apparente en fonction de la fraction de la zone
de faible/forte adhésion est en effet linéaire suivant la loi des mélanges. Ainsi, le modele
construit ne tient pas en compte ne tient pas en compte les phénomeénes physiques internes lors
du cisaillement en passage d’une rupture cohésive a une rupture adhésive. Ces simulations ont
permis également d’observer la déformation du front de fissure et retrouver les mémes formes

trouvées expéerimentalement.

Le deuxieme volet de ce chapitre concernait 1’étude de la propagation d’une fissure traversant
un défaut. Ainsi, un saut de fissure a été quantifié en se basant sur les valeurs des énergies de
rupture des interfaces faible et forte et de la largeur du défaut. Le modele analytique developpé
a été validé par des expériences réalisées sur des éprouvettes DCB. Des éprouvettes contenant

des défauts caractérisés par une adhésion quasi-inexistante ont été testées a une vitesse
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d’ouverture constante de 2 mm/min. Les sauts de fissures remarqués pendant les expériences et
visibles sur les courbes force/déplacement ont été quantifiés utilisant le modele analytique
décrit par 1’équation 3.23. Ce modele inclue I’effet dynamique durant la propagation de fissure
et permet d’imiter, malgré une 1égére différence, les résultats obtenues avec le modéle

analytique.
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1. Introduction

Apres avoir étudié dans le chapitre 111 la décohésion des interfaces collées en présence de
défauts modeles (transversaux et longitudinaux), nous souhaitons maintenant valider les
modeles proposés dans des configurations plus complexes. Les défauts sont ici d’extension
finie dans les deux directions du plan du joint. La technique proposée précédemment pour
produire des défauts d’adhésion calibrés semble cependant ici trop « artisanale » pour
permettre la réalisation de motifs complexes dont on peut contrdler précisément le contour.
Pour ce travail, nous avons bénéficié du support de Alphanov, le centre technologique
optique et lasers spécialisé dans les procédés laser, le micro-usinage, le développement des
sources laser et de composants fibrés en région Aquitaine. Il a assuré la réalisation des
motifs par texturation de surface Laser. Ce travail a également bénéficié du soutien de

Safran, qui a fourni I’adhésif et les substrats pour les besoins de ce travail.

Ces deux partenaires sont en effet intéressés par I’impact d’une texturation de surface laser
sur la tenue mécanique d’une interface collée. Cette technique de préparation de surface
dite par voie séche apparait aujourd’hui comme une alternative prometteuse aux méthodes
dites par voie humide ou les piéces sont immergées dans une succession de bains (de
nettoyage, ringage, décapage, conversion ...) avant collage final. Cette derniére méthode
est de moins en moins utilisée du fait des limitations importantes voire des interdictions
programmées de ’'usage des substances chimiques dangereuses. Dans le cas présent les
traitements de surface ont été appliqués a des substrats en alliage de titane fortement utilisés

en aéronautique notamment sur les piéces moteur [Cole, 54].

De nombreux parameétres opératoires influencent la nature de la surface produite par un
surfacage laser que ce soit en termes de morphologie ou de nature chimique. Ainsi, la
vitesse de balayage, le diametre du spot et la distance interligne ou encore la fluence,
peuvent étre simplement modifiés par 1’opérateur. En outre, la nature du laser a considérer
dépend de I’interaction laser matiére, de la longueur d’onde du faisceau et également du
régime continu ou impulsionnel. Dans ce deuxieme cas, la durée et la fréquence
d’impulsion sont également a considérer. L’effet des conditions de préparation de surface
sur le taux de restitution d’énergie critique d’un collage titane/ AF191 a été etudié lors
d’une précédente étude [Loumena et al, 56]. Des exemples de surfaces texturées sont

présentés dans la figure 4.1.
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Figure 4.1. Exemple de surfaces texturées [Loumena et al, 56]

Palmieri et al [57], Specht et al [58] et Baburj et al [59] ont réalisé des essais mécaniques
d’adhérence sur des éprouvettes SLS et DCB en alliage de Titane Ti-6Al-4V en vue de tester
la fiabilité du traitement en fonction des parameétres appliqués.

2.  Traitement de surface et méthodologie

Pour ce travail des éprouvettes DCB ont été réalisées en assemblant des substrats en alliage de
titane Ti6Al4V (cf. tableau 4.1) avec ’adhésif AF191U. Les substrats ont pour épaisseur 1.6
mm, sont de largeur 25 mm et de longueur 200 mm. Avant le traitement de surface, les substrats
ont été soigneusement dégraissés a I’acétone dans un bain & ultrasons. Un unique type de
traitement de surface a été réalisé dont on a vérifié au préalable qu’il garantissait une rupture
cohésive. La surface est irradiée avec un laser de puissance 4W, et est balayé a une vitesse de
250mm/s dans les deux sens, longitudinal et transversal, du substrat avec un pas de 10 um. Un
laser Boras G30 (Eolite Systems) a été utilisé produisant un faisceau visible de longueur d’onde
550 nm.

Tableau 4.1. Propriétés de 1’alliage de titane Ti6Al14V

Composition en masse (%) E %
Ti Al Vv Fe 0
110000 MPa 0.33
90 6 4 <0.25 <0.2

La surface obtenue et présentée sur la figure 4.2, est observée par microcopie électronique a
balayage. La texturation de surface ainsi réalisée présente une rugosité importante propice a un

bon ancrage mécanique de I’adhésif. Des mesures d’angle de contact réalisées avec de 1’eau
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distillée et non présentées ici, indiquent un mouillage total signe d’une forte énergie de surface

propice au collage.

20
il g WD«105mm EHT=1500kV Grand.~ 638X Signal A=SEl A fdne

Figure 4.2. Cliché d’une surface traitée par Laser d’un substrat en Ti6Al14V
(Puissance 4W, vitesse de balayage 25 mm/s, pas 10 pm).

S FEh Substrat

et

Figure 4.3. Ancrage de I’adhésif dans les creux de la surface texturée

(Puissance 4W, vitesse de balayage 25 mm/s, pas 10 um).

La figure 4.3 montre une observation réalisée par microscopie optique de I’empilement adhésif
/ substrat apres essai de rupture. Des coupes d’un substrat ont été réalisées apres essai avant
enrobage et polissage. On observe que 1’adhésif pénetre facilement dans les aspérités de surface
et qu’aprés essai, aucune décohésion n’est visible a I’interface métal / adhésif. La rupture est

donc bien cohésive.

Pour poursuivre les analyses présentées au chapitre Ill, nous employons la technique de
texturation laser pour créer des motifs sur la surface des substrats simulant des défauts

d’adhésion d’extension finie selon les deux directions de la surface. La surface initiale est a
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nouveau soigneusement dégraissée avant texturation laser. L’effet de ce seul nettoyage avant
collage n’est pas suffisant et une rupture adhésive est généralement observée. La surface brute
nettoyée sera donc assimilée ici a la surface de faible adhésion, la surface texturée laser est donc
considérée comme la surface de forte adhésion avec rupture cohésive. Les différents motifs
réalisés pour ce travail sont présentés sur la figure 4.4. Ces substrats avec motifs sont assemblés
a un substrat ayant subi une texturation sur I’ensemble de la surface a assembler de fagon a
s’assurer que la transition cohésive / adhésive se produise toujours du méme coté de

I’éprouvette.
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Figure 4.4. Configurations des éprouvettes a étudier (les défauts sont représentés par des

zones hachurées)
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Les taux de restitution d’énergie critique des interfaces fortes (surfaces texturées) et faible
(surfaces dégraissées) ont été caractérisés en réalisant des essais DCB sur différentes
éprouvettes. Un premier essai a été réalisé ou les deux surfaces ont subi une texturation laser
puis sur une deuxiéme éprouvette ou la surface d’un seul substrat a été texturée, 1’autre étant

simplement dégraissée (configuration TiC et TiA).

La zone collée est délimitée au moyen d’un masque réalisé sur un tissu adhésif en téflon comme
sur la figure 4.5. Ce masque assure aussi le confinement de 1’adhésif et joue le role de cale
d’épaisseur. Le cycle de cuisson reste identique a celui décrit au chapitre 1l et est réalisé en
autoclave. Les substrats sont maintenus en position durant la réticulation en utilisant un

outillage adapté et I’ensemble est placé dans une poche a vide.

Zone libre Recouvrement

(non collée) de traitement Surface traitée
'2.5mm

Longueur de fissure initiale . . 2,5mm
. . Confinement en téflon

épaisseur du film de téflon : 100um
Sens de propagation de fissure

Figure 4.5. Exemple d’éprouvette testée (Traitement complet TiC)

Les autres motifs réalisés permettent d’étudier différents types de configurations. Les
éprouvettes TiT et TiTR présentent une variation linéaire de la largeur de la zone traitée le long
de I’éprouvette. Nous espérons ainsi étudier au moyen d’un unique essai I’influence de la
largeur de la zone de forte adhésion sur la valeur du taux de restitution d’énergie critique
apparent. Les éprouvettes TiSQ et TiCL qui contiennent respectivement des défauts de forme
carrée et circulaire permettent d’étudier I’effet de la taille et la forme d’un défaut sur I’énergie
de rupture. La derniére configuration TiPS, a des motifs sur les deux substrats. Cette
configuration permet d’obtenir selon la position le long de I’éprouvette, différentes qualités
d’interface sur les deux substrats a la fois. On espére a grace a cela observer des bifurcations

de la décohésion d’une interface a ’autre.

3. Extension du modele analytique a des défauts de dimensions finies

Dans le chapitre précédent, deux modéles analytiques ont été développés. Le premier concernait

I’évaluation de la longueur de fissure aprés I’atteinte d’un défaut d’interface transversal. Ce

108



défaut est caractérise par une adhésion quasi-inexistante provoquant un saut de fissure. La
longueur de fissure aprés le saut dépend de la largeur du défaut d, et 1’écart entre les énergies
de rupture des zones de faible et forte adhésion. Le deuxiéme modele concernait 1’évaluation
de I’énergie de rupture locale d’un assemblage contenant un défaut d’interface longitudinal. Il
a ¢été constaté que I’évolution de I’énergie équivalente locale n’est pas linéaire et elle dépend
du « contraste » entre les énergies de rupture des interfaces de forte et de faible adhésion et

aussi de la largeur du défaut.

Gceed

Défaut Zone saine
Gev Ges

Front de fissure (SBT)

ws /2 [ Ges

Sens de propagation de fissure dl !

w2} | Ges

Figure 4.6. Schéma explicatif du calcul de 1’énergie
de rupture équivalente locale.

L’idée dans cette étape est de compléter ces deux modeles et de construire un modéle complet
qui permet d’évaluer 1’effet d’un défaut de dimensions finies sur la propagation de la fissure.
Un schéma explicatif est présenté sur la figure 4.6. L’idée est de calculer une énergie de rupture
équivalente dans la zone contenant le défaut puis d’évaluer la nouvelle position de la fissure.
Le calcul de I’énergie équivalente est effectué moyennant 1’équation 3.7 et la longueur de

fissure est calculée en utilisant I’équation 3.23.

Dans ce cas, I’équation 3.23 devient :

a\* d, (G (aa)3
33— 3— —1]—-4|{— 1=0 4.1
(a0> +[ a0<GCS a, * (41)

Or I’énergie équivalente locale s’écrit en se basant sur 1’équation 3.7 :

4/3

G =G l(GG—Cg) + % <1 - (%)mﬂ (4.2)
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D’ou finalement, la nouvelle position de fissure est évaluée en résolvant I’équation :

w, 3/4

) 2 {[(S) " e (1- () () +1-
3(a0) +[3 [(;g 51— (G 1)-4l(5) +1=0 @3

4. Essais de fissuration

Aprés cuisson, les bavures de colle sur les bords des éprouvettes ont été retirées par poncage.
En effet, une bavure locale engendre un pic d’effort lors du passage de la fissure qui engendre
des erreurs sur 1’évaluation du taux de restitution d’énergie critique. Des talons ont ensuite été
rapportés sur les bords libres des éprouvettes pour les attacher a la machine d’essai. Les essais
ont été réalisés sur un dispositif d’essai biactionneur en imposant une vitesse de chargement

moyenne résultante de 2 mm/min.

= Eprouvette

Figure 4.7 : Eprouvette montée sur la machine d’essai biaxes (Inclinométres pour mesurer

I’angle de rotation 0).
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Des inclinometres ont été fixés sur le haut de I’éprouvette (cf. figure 4.7) pour mesurer I’angle
de rotation des deux substrats en cours d’essai. Ces mesures permettront de calculer directement

le taux de restitution d’énergie.

4.1. Détermination des énergies de rupture des interfaces de faible et de forte

adhésion.

Des essais DCB ont été effectués sur les éprouvettes TiC et TiA pour déterminer les énergies
de rupture d’une interface forte et d’une interface faible. Les surfaces de rupture des éprouvettes
TiA testées sont présentées sur la figure 4.8 et les courbes force/déplacement correspondant aux
deux configurations sont présentées sur la figure 4.9. Pour les éprouvettes TiA, la rupture
provoquée par I’absence d’un traitement de surface est adhésive. La surface de rupture reste
lisse et aucun résidu de colle n’est observe sur le substrat. Alors que pour la deuxieéme zone des

substrats ou il y a présence de traitement, la rupture était totalement cohésive.

Sens de propagation de fissure

Figure 4.8. Surface de rupture des éprouvettes TiA
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Figure 4.9. Courbes force/déplacement des éprouvettes TiC, TiAl et TiA2

L’évolution moyenne de I’effort pendant la phase de propagation de fissure en fonction de
I’ouverture de I’éprouvette dans le cas de la configuration TiA est présentée dans la figure 4.9.
La premiere partie qui correspond a la propagation de la fissure dans la zone de mauvaise
adhésion, permet de calculer I’énergie de rupture d’une interface faible. Cependant, 1’énergie
de rupture d’une interface forte est déterminée a partir de 1’essai sur I’éprouvette TiC et la
deuxiéme partie des éprouvettes TiA. On observe que dans cette région, la propagation de
fissure est instable. Cette instabilité n’aura pas d’influence sur le calcul de 1’énergie de rupture
effective puisque seules les positions justes avant les sauts sont considérées. L’évolution
moyenne est tracée en fonction des pics qui correspondent aux positions d’arrét de la fissure.
L’évolution de la longueur de fissure en fonction de I’ouverture de 1’éprouvette est représentée
sur la figure 4.10 et 1’évolution du taux de restitution d’énergie sur la figure 4.11. Dans la zone
de forte adhésion, la fissure est censée se propager plus lentement que dans la zone de faible
adhésion mais les sauts de fissure brutaux influencent la vitesse de propagation de fissure. Dans
le cas idéal, la position de la fissure doit coincider avec la courbe TiC (présentée en vert) dans
la zone de forte adhésion. La position théorique de la fissure correspondant aux éprouvettes

TiA est présentée dans la figure 4.10.
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Figure 4.10. Evolution de la longueur de fissure
en fonction de I’ouverture de I’éprouvette

Les taux de restitution d’énergie sont quasi-constants dans les zones de faible et forte adhésion.
Les fluctuations sévéres observées dans la deuxiéme moitié de 1I’éprouvette sont dues au
phénomeéne du «stick slip ». En effet, quand le taux de restitution d’énergie augmente et
dépasse la valeur critique de 1’énergie de rupture, & une ouverture monotone et une fissure en

arrét, un saut de fissure brutal se produit en libérant de 1’énergie potentielle.
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Figure 4.11. Evolution du taux de restitution d’énergie

en fonction de la longueur de fissure.
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Les ¢énergies des ruptures d’une interface de faible adhésion et une interface de forte adhésion

déterminées sont répertoriées dans le tableau 4.2.

Tableau 4.2. Energies de rupture d’une interface faible et forte

Interface faible, G¢v Interface forte, Gc®

300 J/m? 1550 J/m?

Ces énergies serviront dans les analyses suivantes pour quantifier les effets des hétérogénéités

d’interface plus complexes.

4.2.  Interface avec motif a largeur variable, TiT et TITR

Pour mieux comprendre I’effet de la variation de propriétés de I'interface sur I’énergie de
rupture, des motifs de forme triangulaire ont été gravés sur les substrats. Il s’agit de créer un
gradient de surface de forte/mauvaise adhésion pour obtenir une variation continue de 1’énergie
de rupture le long de la zone collée comme le montre la figure 4.12. Pour les éprouvettes « TiT »
I’aire de la surface de forte adhésion augmente et celle de faible adhésion diminue et

inversement pour les éprouvettes « TiTR ».

Mauvaise adhésion

Sens de propagation de fissure

Forte adhésion

Figure 4.12. Eprouvettes traitées Laser. TiC : traitement complet
TiT(i=1,2) et TiTR(i=1,2) motif en forme de triangle

Des essais DCB ont été effectués sur ces éprouvettes dans les mémes conditions évoquées
précédemment et leurs surfaces de rupture sont presentées sur la figure 4.13. Une rupture

adhesive a eté constatée dans les zones de mauvaise adhésion et une rupture cohésive dans les
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zones de forte adhésion. La rupture cohésive ne s’est effectuée pas exactement dans le milieu
de I’adhésif mais elle était treés proche de I’interface dans le cas des éprouvettes TiTR puisqu’un

résidu de colle a été observé en surface au moyen d’un microscope optique.

>

Sens de propagation de fissure

Figure 4.13. Surface de rupture des éprouvettes TiT et TITR

L’effort de fissuration des éprouvettes TiT1, TiT2 (Figure 4.14), TiT1R et TiT2R (Figure 4.15)
dépend des interfaces forte et faible. En effet, pour les configurations TiT1 et TiT2, I’effort de
rupture au début de la propagation est presque égal a I’effort de rupture d’une interface faible.
Dés que la largeur de la zone de faible adhésion diminue, I’effort de propagation tend vers

I’effort de propagation de fissure dans une interface forte.
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Figure 4.14. Courbes force/déplacement des éprouvettes TiT1 et TiT2
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Figure 4.15. Courbes force/déplacement des éprouvettes TiTIR et TiT2R

L’évolution du taux de restitution d’énergie des éprouvettes TiT et TiTR a été tracée
respectivement sur les figures 4.16 et 4.17. L’énergie de rupture au début de propagation
correspond a celle d’une interface faible. Cependant, 1’énergie de rupture a la fin de la longueur
collée est égale a 1’énergie de rupture d’une interface forte. De méme pour les éprouvettes TiTR,

la zone de forte adhésion est importante au début et faible a la fin de la zone collée.
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Figure 4.16. Evolution du taux de restitution d’énergie
en fonction de la longueur de fissure des éprouvettes

TiT1, TiT2 et I’évolution moyenne.
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Figure 4.17. Evolution du taux de restitution d’énergie
en fonction de la longueur de fissure des éprouvettes

TiT1, TiT2 et I’évolution moyenne.

L’¢évolution du taux de restitution d’énergie le long de la zone collée dépend directement de la
fraction de la zone de faible/forte adhésion. En effet, le modéle théorique de propagation de

fissure dans une interface hétérogene a été vérifié. L approche analytique décrite par 1’équation
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3.7 est utilisée ici pour calculer 1’évolution du taux de restitution d’énergie le long de la zone

collée.
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Figure 4.18. Profils des motifs en triangle. (a) : TiT, (b) : TITR
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La demi-largeur évolutive du motif est notée ws. En se référant a la figure 4.18, les équations

qui permettent de calculer I’énergie de rupture effective pour les deux configurations TiT et

. . . 2
TiTR s’écrivent respectivement en posant f; = :}/S :

1.5a — 4 4/3
GTiT = GCS [T3/4 + —W (1 — ‘r3/4)] (44)
0.129a — 25.14

4/3
Grirr = Geg [r3/4 + (1- r3/4')] (4.5)

La superposition de I’évolution du taux de restitution d’énergie calculée analytiquement avec
celle issue des expériences est présentée dans les figures 4.19 et 4.20 respectivement pour les
configurations TiT et TiTR. Une parfaite coincidence entre les résultats expérimentaux avec
ceux issus du calcul analytique a été observée. Dans les figure 4.21 et 4.22, les taux de
restitution d’énergie sont traces en fonction de la fraction de la zone de forte adhésion pour les
configurations TiT et TiTR. Ces évolutions ont été approchées analytiqguement utilisant le
modele décrit par I’équation 3.7 et la loi de mélange des moments décrite par 1’équation 3.10.
Une bonne corrélation a été obtenue avec ces deux modeles montrant bien I’abattement par

rapport a I’évolution linéaire obtenue avec la loi de mélange des énergies (équation 3.1).
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Figure 4.19. Vérification du modéle analytique avec les configurations TiT
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Figure 4.20. Vérification du modéle analytique avec les configurations TiTR
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Figure 4.21. Evolution du taux de
restitution d’énergie en fonction de la
fraction de la zone de forte adhésion pour
la configuration TiT

Figure 4.22. Evolution du taux de
restitution d’énergie en fonction de la
fraction de la zone de forte adhésion pour
la configuration TITR

4.3. Interface avec défauts carrés, TiSQ

Les éprouvettes TiSQ qui contiennent des défauts de forme carrée de taille 2x2 mm2, 5x5mmg2,
10x10 mm2 et 15x15 mm?2 sont présentées sur la figure 4.23. L’objectif de cet essai est
d’observer I’influence de la taille d’une zone de faible adhésion sur la propagation de fissure et

I’énergie de rupture.

Figure 4.23. Photo de la configuration TiSQ

Les éprouvettes ont été équipées de deux inclinomeétres pour mesurer I’angle de rotation des
substrats lors des essais. Les surfaces de rupture des éprouvettes TiSQ sont présentées sur la
figure 4.24. Les faciés de rupture des éprouvettes montrent qu’une rupture adhésive a été
obtenue a ’emplacement des défauts et une rupture cohésive dans les zones traitées, méme si

elle est trés proche de I’interface.
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Rupture cqhésive Rupture adhésive

Sens de propagation de fissure

Figure 4.24. Surfaces de rupture des éprouvettes TiSQ (1, 2,3)

Les courbes force/déplacement des éprouvettes TiSQ sont tracées sur la figure 4.25. Les
courbes de propagation moyenne d’une interface forte et celle d’une interface avec défauts sont

également représentées.
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Figure 4.25. Courbes Force/déplacement des éprouvettes TiSQ.
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Figure 4.26. Evolution de la longueur de fissure en fonction du temps.

Le premier défaut de largeur 2 mm n’a pas été détecté par la fissure pour les 3 essais et la rupture
était totalement cohésive. Le deuxieme défaut a été difficilement détecté. En effet, une rupture
adhésive est apparue que sur une seule éprouvette et son effet sur la propagation et ’avancée
de fissure n’a pas été remarquable (cf. figure 4.26). Une hausse 1égere de 1’effort a été constatée
sur les courbes force/déplacement (voir figure 4.25) et est causée par une surépaisseur dans le

traitement due a un recouvrement du matériau fondu.
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Le taux de restitution d’énergie, tracé sur la figure 4.27 a été calculé en utilisant les méthodes
SBT et J(0). Les angles d’ouverture qui ont servi pour le calcul de J(0), ont été mesurés en
utilisant des inclinomeétres attachés aux talons collés sur les bords libres des éprouvettes. Le

taux de restitution d’énergie est directement influencé par ’existence des défauts.

3000 T T T T T T T T
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O TiSQ1 (SBT)
o TiSQ2 (J(0))
2500 1 TSQ2 (SBT) il
» O TiSQ3 (J(9))
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g O . N ; ——Energie de rupture interface sans défauts
.ch 2000 |- - - ~Energie de rupture global apparent il
o) O—
ST : .
5 S 1500} S S NN W ¢ ==t ol 1
2° |
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X 1000 [ 1
@
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500 = : o :
0 J‘ 1 1 1 1 1 1 1
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Longueur de fissure a [mm]

Figure 4.27. Taux de restitution d’énergie en fonction de la longueur

de fissure des éprouvettes TiSQ.

L’énergie de rupture locale au niveau d’un défaut d’adhésion peut étre estimée en utilisant le
modéle théorique de propagation de fissure en interaction avec des défauts transversaux et le
modele théorique de propagation de fissure dans une interface contenant des défauts

longitudinaux.

Le mode¢le de propagation de fissure décrit par I’équation 4.3 permet de retrouver les valeurs
des nouvelles positions d’équilibre apres la traversée des défauts. La figure 4.28 présente un

schéma explicatif du calcul effectué.
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Figure 4.28. Schéma explicatif pour calculer la propagation de fissure

dans le cas d’un défaut de forme carrée ou rectangulaire.

Chaque défaut est calculé en utilisant 1’équation 4.3 et en se référant au schéma présenté dans
la figure 4.28. Les positions calculées analytiquement ont été superposées avec les positions
obtenues expérimentalement et reportées dans la figure 4.29. lls y sont reportés aussi les

positions des sauts de fissure calculées en conditions dynamiques de propagation.
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Figure 4.29. Superposition de I’estimation théorique du saut

de fissure avec les résultats expérimentaux.
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4.4, Interface avec défauts circulaires TiCL

La configuration TiCL a été également testée dans les mémes conditions évoquées dans les
paragraphes précédents. Les surfaces de rupture des éprouvettes testées sont présentées dans la

figure 4.30. Les défauts circulaires étaient partiellement découverts par la fissure.

>

Sens de propagation de fissure

Rupture cohésive Rupture adhésive

Figure 4.30. Surface de rupture des éprouvettes TiCL

Les défauts de surface circulaires n’ont pas un effet significatif sur la propagation de fissure et
le taux de restitution d’énergie. En effet, les perturbations causées par les défauts sont peu
visibles sur les courbes force/déplacement et les courbes d’évolution du taux de restitution

d’énergie présentées respectivement dans les figures 4.31 et 4.32.

125



300

O TiCL1
0 TiCL2
Vv TiCL3
—Propagation moyenne

250 + &

200 ¢

Force P[N]
&
o

—_
o
o

_J

0 20 40 60 80 100
Ouverture A[mm]

Figure 4.31. Courbes force/déplacement des éprouvettes TiCL
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Figure 4.32. Taux de restitution d’énergie en fonction de la longueur de fissure.

Une estimation analytique des positions d’arrét de la fissure lors de la traversée des défauts
circulaires est effectuée utilisant I’équation 4.3 et en se référant au schéma explicatif présenté
dans la figure 4.33. La longueur du défaut représente le diametre du cercle et est notée d. Quant
a la largeur du défaut, notée w, elle représente la longueur de la corde évolutive en fonction de
la longueur. On a tracé sur la figure (4.34) I’évolution de la largeur d’un défaut de diamétre 12

mm.
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Figure 4.33. Schéma explicatif pour calculer la propagation de fissure

dans le cas d’un défaut de forme circulaire
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Figure 4.34. Evolution de la largeur du défaut circulaire

L’équation 4.3 s’écrit en fonction de 6 € [0, ] correspondant a une largeur maximale du
défaut, et r, le rayon du défaut, comme dans 1’équation (4.4). Cette équation permet d’estimer
analytiguement, en conditions dynamiques de propagation, les positions des sauts de fissure
provoqués par I’existence de défauts. Ces estimations sont présentées dans la figure 4.35 ainsi

que les positions estimées en conditions quasi-statiques.
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Figure 4.35. Superposition de 1’estimation analytique

du saut de fissure avec les résultats expérimentaux.

4.5. Interface avec défauts de type bandes transversales, TiPS

La derniére configuration TiPS testée est un lot de 3 éprouvettes contenant des défauts
transversaux de largeur d. Dans ce cas de figure, les défauts ont été créés sur les deux surfaces
des éprouvettes comme montré dans la figure 4.4. Les conditions des tests sont identiques aux

essais précédents et les surfaces de rupture sont présentées dans la figure 4.36.
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Figure 4.36. Surface de rupture des éprouvettes TiPS.

Les surfaces de rupture présentent des ruptures adhésives, parfois mixtes dans les défauts, et
des ruptures cohésives ailleurs. Les réponses méecaniques des éprouvettes sont présentées dans

la figure 4.37 ainsi que le taux de restitution d’énergie dans la figure 4.38.
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Figure 4.37. Courbes force/déplacement des éprouvettes TiPS.
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Figure 4.38. Taux de restitution d’énergie des éprouvettes TiPS.

Les perturbations sur dans les courbes force/déplacement et les courbes du taux de restitution
d’énergie pendant la phase de propagation sont dues aux défauts créés sur les surfaces des
substrats. La propagation de fissure est influencée par la variation de I’énergie de rupture locale
due a la variation des propriétés de I’interface. Contrairement aux éprouvettes en alliage
d’aluminium testées dans les chapitres précédents ou le contraste des énergies des surfaces de
forte et de faible adhésion est important, la surface non traitée dans ces essais posséde une

énergie d’adhésion non négligeable qui amortit le saut de fissure.

Les positions de fissure aprés les sauts effectués peuvent étre estimées en condition quasi-
statique ou dynamique en utilisant I’équation 3.23. En quasi-statique, le saut de fissure apres la
traversée d’un défaut est égal a la largeur de ce dernier (cf. Figure 4.39). Les positions d’arrét

de la fissure calculées en quasi-statique et en dynamique sont reportées dans la figure 4.40.
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Figure 4.39. Schéma explicatif pour calculer la propagation de fissure dans le cas d’un défaut

de type bande transversale en condition de propagation dynamique et quasi-statique
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Figure 4.40. Superposition de la position d’arrét de fissure estimée analytiquement avec les

résultats expérimentaux.
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5. Conclusion

Durant ce chapitre, différentes configurations ont été testées afin de vérifier I’approche
analytique de propagation de fissure développée dans le chapitre précédent. Des éprouvettes en
alliage de titane ont été traitées avec des rayons laser. La surface obtenue se caractérise par une

structure poreuse qui a favorisé I’ancrage de I’adhésif et la mouillabilité.

Dans un premier lieu, les énergies de rupture d’une interface forte et une interface faible ont été
déterminées en utilisant les éprouvettes TiC et TiA. Ces énergies serviront comme données de
base pour effectuer des calculs sur des éprouvettes contenant des défauts de formes complexes.
Les éprouvettes contenant des motifs de forme triangulaire ont permis de vérifier le modele
d’homogénéisation décrit par 1’équation 3.7. Ce modéle consiste a calculer une énergie
macroscopique locale en fonction de la fraction et des énergies de rupture des zones de
mauvaise et forte adhésion. Les calculs issus du modéle analytique ont montré une parfaite
coincidence avec 1’évolution du taux de restitution d’énergie le long de la zone collée. Les
éprouvettes contenant des défauts de forme carrée TiSQ et de forme circulaire TiCL ont été
verifiées en utilisant le modele analytique complet en condition dynamique. Les résultats des
éprouvettes contenant des défauts de type bandes transversales TiSP ont été vérifiés en utilisant
le modéle analytique développé en condition dynamique et décrit par 1’équation 3.23. Les
calculs en dynamique ont surestimé les sauts de fissure apres la traversée du défaut. Tandis
qu’en condition quasi-statique de propagation, les positions de la fissure estimées coincident
parfaitement avec celles obtenues expérimentalement. L’effet de D’inertie pendant la
propagation de fissure dans le cas des éprouvettes testées est négligeable voire inexistant. Les
substrats en alliage de titane, moins épais et moins rigides, se déforment plus au niveau du front
de fissure. Cette déformation importante permet d’accompagner la propagation de fissure qui
reste statique. En comparant aux éprouvettes en alliage d’aluminium testées dans le chapitre
précédent, la rigidité et la masse des substrats sont importantes ce qui favorisera I’apparition

des effets liés a I’inertie lors de la libération de 1’énergie potentielle.
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Conclusion génerale et perspectives

Ce travail de theése consistait a comprendre les effets des défauts d’adhésion sur la résistance
mécanique des assemblages collés et & développer un outil analytique fiable pour prédire la
propagation de fissure dans une interface hétérogéne. Le collage structural est de plus en plus
utilisé dans tous les domaines remplagant le rivetage, le soudage et 1’assemblage boulonné a
cause de ses nombreux avantages comme I’allégement de structure et la répartition des
chargements qui permettent d’éviter la concentration de contraintes. La qualité d’assemblage
est néanmoins fortement liée au traitement de surface avant collage qui doit étre réalisé
minutieusement afin de ne pas générer des défauts dans les joints. Depuis I’accident d’Aloha
Airlines en 1988, le collage et le contrdle des assemblages collés ont connu une croissance,
mais jusqu’a ce jour, il n’existe pas vraiment une méthode non destructive capable de détecter
un défaut d’adhésion lié a un mauvais traitement de surface. Le seul recours est alors de réaliser
des essais destructifs sur des éprouvettes en imitant le plus possible la situation réelle afin
d’essayer de quantifier la résistance de cet assemblage miniaturisé et estimer I’endommagement

en calculant la longueur de propagation de fissure.

L’analyse bibliographique réalisée dans le chapitre 1 a permis de prendre connaissance de la
nature des défauts, des types de rupture des joints adhésifs et des traitements de surface utilisés
pour preparer les substrats avant collage. De plus, un résume des travaux réalisés sur 1’étude
des interfaces hétérogenes a été effectué afin d’examiner de pres les méthodes analytiques, les

essais mécaniques et I’instrumentation utilisés.

Apreés avoir pris connaissance des différents traitements de surface et des différents outils et
moyens techniques qui peuvent étre utilisés pour analyser les phénomeénes physiques mis en jeu
pendant les essais mécaniques, le chapitre 2 a présenté les matériaux et les méthodes utilisés
ainsi que les premiers essais de caractérisation des interfaces de faible et de forte adhésion.
Dans ce chapitre, une étude qualitative pour vérifier le cycle de durcissement de 1’adhésif et le
traitement de surface adopté a été effectuée. Le traitement de surface choisi pour I’étude est un
décapage avec une solution a base de NaOH suivi d’un autre décapage avec une solution
composée d’acide sulfurique, de sulfate de fer III et d’eau déminéralisée. Ce traitement a été
verifié qualitativement avec des essais de mouillage, des observations microscopiques et des
tests de fissuration. Les ruptures obtenues avec ce traitement sont toujours cohésives avec un
joint de colle dense et homogéne. Une fois le traitement de surface fixé, une interface forte

homogeéne a été caractérisee en déterminant une énergie de rupture effective.
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Dans le chapitre 3, des interfaces contenant des défauts d’adhésion ont été étudiées. Le
probléme a été décomposé en deux grandes parties. Un défaut d’une forme aléatoire est en effet
une superposition entre un défaut transversal et un défaut longitudinal. Aprés avoir effectué les
essais de fissuration sur des éprouvettes contaminées par des défauts transversaux et
longitudinaux, des modeles analytiques permettant d’estimer le saut de fissure aprés la traversée
d’un défaut en condition quasi-statique et dynamique de propagation ont été développés. La
variation du taux de restitution d’énergie d’une interface contenant des défauts de type bandes
longitudinales ne varie pas linéairement suivant la loi de mélange simple mais suit une allure
un peu courbée. Cela est dii au comportement de 1’adhésif sollicité en cisaillement au niveau
des lignes entre la zone de faible adhésion et de forte adhésion. A I’issue de la décomposition
du modéle en deux parties et en se basant sur les modéles élémentaires, un modeéle plus complet
décrivant I’effet d’un défaut de forme aléatoire a été développé. Des simulations numériques
ont été faites a la fin du chapitre pour simuler les essais de fissuration réalisés en utilisant la
méthode de loi de zone cohésive. Les parameétres de la loi de zone cohésive nécessaires, ont été
déterminés expérimentalement. Les résultats issus de la simulation ont été confrontés aux
résultats expérimentaux et une tres légere différence a été constatée. Cela est probablement di
a I’imprécision des parameétres de la loi de zone cohésive car la contrainte locale de traction a
été déterminée de facon approximative. Néanmoins, le modéle numérique reste fiable et un

ajustement des parametres de simulation est nécessaire.

Finalement, dans la derniére partie de ce manuscrit, les modéles analytiques développés dans
le chapitre précédent ont été vérifié en réalisant des essais de fissuration sur des éprouvettes en
alliage de titane. Les substrats en alliage de titane ont subi un traitement de surface laser sur la
totalité de la zone collée ou localement pour créer un gradient d’énergie de surface. Les essais
de fissuration ont été exécutés dans les conditions fixées dans le chapitre 2. Les résultats
experimentaux trouves se superposent parfaitement avec les résultats analytiques. Il a été
constaté aussi que la propagation de fissure était quasi-statigue méme en rencontrant des zones
de faible adhésion et que les sauts de fissure peuvent étre vérifiés avec le modele analytique de
propagation de fissure en quasi-statique. Ceci est dii a I’absence de I’inertie lors de la
propagation qui est un parameétre qui dépend fortement de la masse de I’éprouvette. En effet,
les éprouvettes en alliage de titane en comparaison avec les éprouvettes en alliage d’aluminium,
sont moins épaisses et se déforment plus en front de fissure ce qui permet d’accompagner la

propagation et empécher des sauts brutaux.
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A I’issue de ce travail, une premiére perspective peut étre envisagée. Elle consiste a déterminer
plus précisement les lois de zone cohésive expérimentalement et a développer un modéle
numérique plus fiable qui tient compte les interactions physiques entre les zones de faible et de
forte adhésion. Cela permettra de prédire le comportement de quelques assemblages sans avoir

recours a des essais expérimentaux.

Une autre piste intéressante a développer consisterait a sortir du cadre de 1’analyse des essais
DCB pour un cadre plus général. L’idée est d’étendre le modele analytique développé et qui a
montré sa fiabilité vers des structures plus grandes. Il serait également intéressant d’étudier
I’effet de I’inertie et de la vitesse de sollicitation sur la propagation de fissure. L’inertie est un
paramétre important a prendre en compte dans les calculs. En effet, la propagation de fissure
dépend fortement de la présence d’un effet 1ié ou non a I’inertie. Une perspective a envisager
est d’étendre le modele développé en y ajoutant le parametre décrivant I’inertie pour qu’il soit
généralisé.

Les assemblages collés sont présents dans des environnements climatiques sévéeres. En
aeronautique par exemple, les assemblages collés subissent simultanément des sollicitations
mécaniques et climatologiques. 1l faudra donc penser a étudier ’efficacité des assemblages
collés dans ces conditions. Une étude paramétrique est alors a envisager. Elle prendra en compte
I’effet de la température (chaleur, froid), I’effet de I’humidité ou de la salinité du milieu de
service sur la propagation de fissure dans des structures présentant des contaminations de
surface. Le but de cette perspective serait de coupler les conditions environnementales avec les
sollicitations mécaniques et la nature des défauts d’adhésion afin de prédire leurs nocivités sur

la propagation de fissure, la résistance et la durabilité de 1’assemblage.
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