N
N

N

HAL

open science

Caractérisation et modélisation des joints de colles sous
sollicitations bi-axiales statiques

Jaime Destouesse Villa

» To cite this version:

Jaime Destouesse Villa. Caractérisation et modélisation des joints de colles sous sollicitations bi-
axiales statiques. Mécanique des matériaux [physics.class-ph]. ENSTA Bretagne - Ecole nationale
supérieure de techniques avancées Bretagne, 2018. Frangais. NNT: 2018 ENTAO0008 . tel-02368707

HAL Id: tel-02368707
https://theses.hal.science/tel-02368707
Submitted on 18 Nov 2019

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépot et a la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche francais ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.


https://theses.hal.science/tel-02368707
https://hal.archives-ouvertes.fr

UNIVERSITE g
BRETAGNE \SCIENCES & SAFRAN §
LOIRE / POUR L'INGENIEUR ~ ENSTA

THESE DE DOCTORAT DE

Rapporteurs avant soutenance :

Lucas F.M. DA SILVA Associate Professor, Faculty of Engineering of the University of Porto, Portugal
Zoheir ABOURA Professeur des Universités, Université de technologie de Compiégne, ROBERVAL

Composition du Jury :

Président : Michel GREDIAC Professeur des Universités, Université Clermont Auvergne, Institut Pascal
Examinateurs : Nathalie GODIN Maitre de Conférences HDR, INSA-Lyon, MATEIS

Frédéric JACQUEMIN  Professeur des Universités, Université de Nantes, GeM
Dir. de thése : David THEVENET Professeur de TENSTA Bretagne, IRDL
Encadrement : Claudiu BADULESCU Maitre de Conférences de TENSTA Bretagne, IRDL

Malick DIAKHATE Maitre de Conférences, Université de Bretagne Occidentale, IRDL
Invité(s)

Nicolas CARRERE Ingénieur HDR, SAFRAN Tech - Composites



REMERCIEMENTS

Ce n’est pas simple de finir une aventure telle que ’est un doctorat, C’est un « Roller
coaster » que je n’aurais pas pu accomplir sans les soutiens de mes proches, mes encadrants et de
partenaires industriels. Je suis alors reconnaissante envers toutes ces personnes qui m'ont

accompagnee pendant tout le chemin.

Je tiens tout d’abord a remercier & mes co-encadrants de these, Claudiu Badulescu et Malick
Diakhate, pour votre patience, vos conseils, mais plus particulierement pour tout le temps que vous
m’avez consacré pour discuter de choses personnelles ainsi que professionnelles. J’ai appris
énormément de choses et je vous en suis et serai reconnaissante. Je tiens aussi a remercier a mon
directeur de thése David Thevenet, pour la confiance et la disponibilité qu’il m’a accordées. Ce
n'était pas facile de reprendre mes travaux, mais tu as toujours trouve le moment pour y suivre et

participer.

Je souhaite également remercier 1’encadrement industriel, William Albouy et Matthieu
Stackler, pour la qualité de nos échanges notamment au travers des discutions scientifiques et
techniques. Je remercie chaleureusement a Nicolas Carrere qui m’a introduit au monde de la
recherche et a également apportée beaucoup a ma formation professionnelle. Merci pour ta

confiance, tes idées, et les encouragements.

Je remercie a Safran Composites pour avoir financé cette thése et m’avoir permis de
travailler dans les meilleures conditions. Ainsi qu’a tout 1’équipe IRDL de I'ENSTA-Bretagne de

m'avoir accueilli et des échanges scientifiques lors des réunions « gateau » du PTR2.

Je tiens a remercier & mes parents qui m’ont soutenu durant toute ma vie. MERCI D’ETRE
LA DURANT LES HAUTS ET LES BAS !

C’est bien évidemment a Lina que vont mes remerciements, MERCI POUR TON SOUTIEN
ET POUR TOL.

Mes remerciements vont également aux membres du jury, en particulier Messieurs Lucas Da
Silva, professeur associé de la faculté d’ingénierie de l'université de Porto et, Zoheir Aboura,
professeur de 1université de technologie de Compiéegne, qui ont accepté de rapporter cette mémoire
de These.

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLES SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

PAGE 5 SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



TABLE DES MATIERES

104 oo 11 Tod £ o] o PSP RUR P PRRN 1
(OF0] | =T T30 £ (101 0] = PR 1
L'INAUSEIIE @EFONAULIGUE ......veeveeeieciee ittt et ta e e e sreenesneesreene s 1
(000 01 (o =T 10 (U1 =] T ORR 2
ODJECLIT GENEIAL...... .o bbb 4
Problématique de [’6UAe ................ccoooiiiiiiiiiiiiiie i 5
Présentation de 1’approche SCIeRtIfIQUE. ...............coeioiiiiiiiiiiieie e 5
BIDIIOGraPNIE. ... s 8

Chapitre 1. Développement de I’essai Scarf modifié....................cccocooiiii, 11
1.1, BeSOIN INAUSEIIEL ..ot 13
1.2. Choix de I’essai de caractérisation mécanique des adhésifs ...............ccccouuuennnn. 18
1.3, Modele EIEMENTS FINIS......cveieieieec e 20
I.4.  Dimensionnement des éprouvettes Scarf modifié............ccoooveieiniiiiiiiniiiinens 22
I.5. Influence des défauts de collage sur le comportement mécanique des assemblages

de type SCarf MOGIfIG.......c.oiiiee e 29
1.6. Identification des défauts de collage lors des essais mécaniques............c.cceveenene 35
7. CONCIUSION ..ttt bbb ene e 36
1.8 BiIblIOGraphie ........oouiiiiiiiee e 39

Chapitre I1. Caractérisation mécanique d’un adhésif a partir de ’essai Scarf modifié ........... 42
1.1, Assemblages collés Scarf modifié ..........ccoveveiiiicii i 44
I1.2.  Préparation de I’échantillon Scarf modifié ...............cc.cccvviiiniininiiiininicienn, 45
11.3.  Mesure de champs de déplacement de [’échantillon Scarf modifié........................ 54
IT.4.  Caractérisation expérimentale d’un film d’adhésif base époxy..............cccccouenne.. 56
TS, CONCIUSION oottt es 66
IL6. BIDHOGraphie ..o s 68

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



TABLE DES MATIERES

Chapitre I11. Stratégie de caractérisation et d’identification du comportement mécanique des

ASSEMBIAGES COIIES ...t e e e ste e e s re e te et e sreees 69
[11.1. Modélisation du comportement mécanique des adhésifs...........ccocoeviieiiinincnnns 71
I11.2. Méthode directe de caractérisation du comportement mécanique des adhésifs....81
I11.3.  Méthode d’identification rapide d’une loi de comportement..............cc.ccovvveunnns 90
I, CONCIUSION ...t bbb 102
IS, BIblOGraphie ........cooiiiieee s 103
Chapitre IV. caractérisation des mécanismes d’endommagement ..................cccocoeviiniiennnnn 105
V.1, L EMiSSION ACOUSTIQUE .......c..ueocieieiiiiieiiiiie i siee e ee e 107
IV.2. Classification non-supervisée des évenements acoUStiQUES..........ccccvevverveieennnns 119
IV.3. Analyse de I’endommagement par tomographie a rayons X ..........c.cccccucvivvenncns 124
Y S o Tod [ 1] o] OSSP 135
IV.5.  BiblIOQraphie .....ccvoieiiiiece et 137
Chapitre V. Suivi des déformations par fibre optique a réseau de Bragg........ccocoevververivnnnnne. 139
V.1. Fibre optique a réseau de Bragg (FBG).......ccoeiiiiiiiiiiiiiseneeese e 141
V.2.  Suivi des déformations lors de la phase de polymérisation...........ccc.cccoervvrnnns 145
V.3.  Suivi de la déformation du joint de colle lors des essais Scarf modifié............... 156
V4, CONCIUSION ...ttt bbb ens 164
V.5, BiIDHOGIaphie .....cc.oiiiiiieee s 166
CONCIUSION BT PEISPECTIVES. ......iviiiiiiiiietiee ettt bbbttt sb bbb eneas 168

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE ii



TABLE DES FIGURES

Introduction
Figure. 1. Matériaux utilisés dans [’Qeronautique. ...............cccccouoeiieiiiieeiiiiiienee e 2
Figure. 2. Pyramide de validation et certification des structures aéronautiques [11].........c.ccceevruene 4
Chapitre |
Figure I. 1. (a) Essai simple recouvrement, (b) contrainte de von Mises au milieu du joint de colle,
(c) contrainte de von axy SUF 1@ IONQUEUT..........cceiiiiiee et 14
Figure I. 2. (a) Essai TAST, (b, c) contraintes (cVM, gxy) au milieu du joint de colle.................... 15
Figure 1. 3. (a) Essai bout-a-bout, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle...................... 16
Figure I. 4. (a) Essai Scarf, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle. ...........cccccceeveirenene 17
Figure I. 5. (a) Essai Arcan modifié, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle. ................. 18
Figure 1. 6. Eprouvette Scarf MOGifi€. ..........coooiiiiiiie e 20
Figure 1. 7. Maillage du modéle EF des éprouvettes Scarf modifié. .............ccocevvivriniininienniicns 21
Figure I. 8. Conditions aux limites des essais Scarf modifi€. .............ccccvveveiiiiiici i 22
Figure I. 9. Géométrie de I’éprouvette Scarf MOdIfié. .............ccccoovviiiiiiiiiniiiiiiiiiic 23
Figure 1. 10. Contrainte «idéale» au milieu du joint de colle des échantillons Scarf modifié. ......... 23
Figure 1. 11. GEométries du DeC analYSEES. .........coccviiieiieiicic e 24
Figure I. 12. Distribution de la contrainte de von Mises en fonction de la géométrie du bec. ......... 24

Figure 1. 13. Distribution de la contrainte de von Mises dans le joint de colle en fonction de la
longueur de bras (PArametre LDTAS).....ccccieiieieeeieieeiee et 25

Figure 1. 14. (a) Fonction seuil du critere de von Mises, (b) distribution de la contrainte de von
Mises dans le substrat Scarf MOIfIe............ccooiiiiiiii e 26

Figure 1. 15. Distribution de la contrainte dans le joint de colle en fonction de la hauteur des bras

(PAFAMELIE N). e b bbbt b et e et e bbb bbb ene s 27
Figure I. 16. Distribution de la contrainte dans le joint de colle en fonction de la largeur (w). ...... 28
Figure I. 17. Défauts étudiés lors du collage des éprouvettes Scarf modifié.(a) défaut d’alignement

hors plan, (b) défaut de parallélisme hors plan, (c) défaut d’alignement tangentiel, (d) défaut

d’ hétérogeénéité de I’épaisseur du joint de colle. .............ccocouvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 30

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Figure 1. 18. (a) Enveloppe élastique de Drucker-Prager, (b) distribution de la contrainte de von

Mises dans le joint de colle d’une éprouvette Scarf modifié 0° sans défaut de collage. ........... 31

Figure 1. 19. Effort nécessaire pour atteindre la limite d’élasticité de [’adhésif en fonction des

défauts d’alignement ROrS PIAN. ..............cccoveveiieeiiiiie et 32
Figure 1. 20. Limite d’élasticité en fonction des défauts d’alignement tangentiel................c..c......... 33

Figure I 21. Effort nécessaire pour atteindre la limite d’élasticité en fonction des défauts de
parallélisme NOIS PIAN. .....c.oiii bbb 34

Figure 1. 22. Effort nécessaire pour atteindre la limite d’élasticité en fonction des défauts

A NBLEIOGENAITE. ...t ettt b et b b et a e bbbttt b et e 34
Figure 1. 23. Nocivite des défauts de COHAgE. .........ccurriiiiiiieiiereere e 35

Figure 1. 24. Nuage de points sur la surface de [’échantillon pour un défaut de parallélisme hors

Chapitre 11

Figure II. 1. Plan d’usinage de [’éprouvette Scarf modifié 0°..............cccccoovivininiiiiiiiiiieiinnn 44
Figure II. 2.Plan d’usinage de I’éprouvette Scarf modifié 22.5° ........c.ccoovvvviiiieieieiece e 45
Figure Il. 3. Plan d’usinage de [’éprouvette Scarf modifié 45°. ........ccccovoiiiiiiiiiiiiiiinie e 45
Figure I1. 4.Premiere partie du dispositif de collage. ..........cccoovveiiiieiiiiiccec e 46
Figure I1. 5. Deuxieme partie du dispositif de collage. .........c.ccoevviiiiiiicice e 46
Figure Il. 6. Vue d’ensemble du dispositif de collage. ...............ccccocouviiiiiiiiiiiiiiniiiiiseeseen 47

Figure 1. 7. Eprouvette massique extraite des substrats Scarf modifié a la fin du cycle de

[010] Y L= A ESF L o] o ST URTSUSRRN 47
Figure Il. 8. Epaisseur du joint mesuré sur la longueur de I’éprouvette Scarf modifié 0°. .............. 48
Figure I1. 9. Préparation de I’adhésif avant collage. .................cccocooiviiiiiiiiiiiiiiiiiiieic e 49
Figure I1. 10. Principales étapes de collage des éprouvettes Scarf modifié...........c..cccovveviiviiiennnne 51
Figure I1. 11. Cycle de polyMEriSAtiON. ........cuiiiiiiiieii e 52
Figure Il. 12. Température du joint de colle pendant le cycle de polymérisation..............cc.cccoevnnne. 52
Figure II. 13. Analyse calorimétrique différentielle (DSC) de 1’adhésif. ...........cccouviiviniiiiininnnins 53

Figure 1. 14. Systeme de corrélation d’images numériques GOM 5M, (b) mise en place de

[’échantillon Scarf modifié dans la machine d’eSSAIS. .............ccccoevoiiiiiiiieiiiiiieic e 54
Figure II. 15. Préparation de I’échantillon avant eSSQi. ...............cccocuoiiiiiiiiiiiiiiiiiciici s 55

PAGE V SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



TABLE DES MATIERES

Figure 11. 16. Zones de pOSt-traiteMENT. .......ooiiiieiiiie et 56

Figure 1l. 17. Résultats macroscopiques du comportement des assemblages Scarf modifié sous

sollicitation monotone. (a) 0=0°, (b,c) 0=22.5° (d,e) 0=45°. ..coevveiiiiiiiiiieiee e 57
Figure I1. 18. Comportement mécanique des assemblages Scarf modifié. (a) direction normale, (b)
dIrection tangENIEIIE. ..o e 58
Figure Il. 19. Raideur mécanique en fonction de points expérimentaux essai 0=0°. ..........cccccc.cc.... 59

Figure 11. 20. Comportement mécanique des assemblages Scarf modifié a différentes vitesses de

sollicitation (0.02, 0.2 et 2 kN/s). (a) 0=0°, (b,c) 0=22.5°, (d,e) 0=45°. ..ccccevvveiiiiiiiirieennn 60
Figure I1. 21.Essais de fluage sous sollicitation de traction. ...........ccccccevveveiienii i 62
Figure I1. 22. Fluage du régime linéaire et non-linéaire sous sollicitation en traction.................... 62
Figure Il. 23. Essais de fluage sous sollicitation en traction-cisaillement...............cccocooiiiniiinnnn. 63
Figure 11. 24. Fluage du régime linéaire sous sollicitation en traction-cisaillement........................ 64

Figure I1. 25. Essai de chargement incrémental. (a) effort appliqué, (b) comportement mécanique

A F=To fors{olo] o] [o U= T TSR TSP PTTT PR PRPRPROON 65

Figure I1. 26. Faciés de rupture des éprouvettes Scarf modifié. ..........cccocveveiieiiiciii e 66

Chapitre 111

Figure I11. 1. Méthode d'identification inverse, technique itérative. ...........cccccevveieiic v 73
Figure III. 2. Méthode d'identification inverse, technique d’optimiSQtion. ..............cccuveveveeninnnnnens 74
Figure 111. 3. (a) Déplacements relatifs des substrats (b) repére échantillon Scarf modifie. ............ 75

Figure I11. 4. Essais monotones jusqu'a rupture Scarf modifié 45°, (a) force/déplacement normal,

(b) force/déplacement tANGENLIEL. ........ccooiiiieiieee e 76
Figure III. 5. Cartographie d’erreur, (a) composante en traction, (b) composante en cisaillement.76
Figure III. 6. Intersection de [’erreur minimale des couples (E,0). .........ccccoooivieiiiiioiiiiiiieseaens 77
Figure 111. 7. Validation des paramétres élastiques linéaires, (a) 0°, (0) 22.5° ....ccooevrieiireicinns 78

Figure 111. 8. Influence du coefficient de Poisson des substrats sur le comportement mécanique
macroscopique de [’asSeMbBIAGE. ..............ccccoiiiiiiiiiiiiii e 79
Figure 1ll. 9. Raideur élastique en fonction du coefficient de Poisson des substrats (ESubs =
T2 GPQ@). oottt R ettt ettt bt neerenn 79
Figure IIl. 10. Influence du module d’Young des substrats sur le comportement mécanique

macroscopique de 1’assemblage. ..................ccoooiiiiiiiiiiiiii 80

Figure I11. 11.Raideur élastique en fonction du module d’Young des substrats (vSubs = 0.32)....80

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE Vi



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Figure Ill. 12. Distribution de la contrainte de von Mises dans le joint de colle des éprouvettes

SCAMT MOGITIE G = 0. ittt beereereanes 81
Figure 111. 13. Echantillon Scarf modifié 45°. ... 82
Figure I11. 14. Contrainte de von Mises au milieu du joint de colle, modeles 2D et 3D................... 82

Figure I11. 15. Distribution des contraintes (comportement linéaire) : (a) section L1, et (b) section
OSSPSR 83

Figure 11l. 16. Distribution des contraintes (comportement non-linéaire) : (a) section Lj, et (b)

=T 1[0 1 USSP 84
Figure I11. 17. Modele EF avec correction des déplacements des substrats. .............cccceveveriveieennnne 86
Figure I11. 18. Zones de post-traitement de [’échantillon Scarf modifié. .............ccccovivininiiionnnn. 87

Figure 111. 19. Procédure associée a la méthode expérimentale de caractérisation mécanique du
JOINE AE COMB. ...ttt e e re e s beebeaneesreeeeeneesreennens 88

Figure III. 20. Comportement mécanique d’un adhesif industriel au moyen d’essais Scarf modifié
sous sollicitation monotone. (a) § = 0°, (b,c) § = 22.5° (d,e) § = 45°, sous [’hypothése de

déformations planes (€22 = €XZ = 0). c.ccveoiiieii e 89

Figure IIl. 21. Cartographie d’erreur pour différents couples (EAdh ,vAdh), (a) traction, (b)

CISATEMENT. ... 93
Figure Ill. 22. Intersection de [’erreur minimale (<0.1%) des couples (E,V). .....ccccoevrcirivniviinnnnne. 93

Figure I11. 23. (a) Identification de la déformation seuil (composante normale). (b) identification de

la déformation seuil (composante CiSaillement). ..........ccccovveiiiiiiie i 94

Figure I1l. 24. (a) Enveloppe expérimentale de la fonction seuil essai Scarf modifié, (b)

comparaison des fonctions seuil Arcan modifié et Scarf modifié. ..........c.cccovvevieiiiiciiciec, 95
Figure I11. 25. Modele EF cube pour I'identification des parametres non-linéaires.............c........... 97

Figure I1l. 26. Comportement mécanique de [’adhésif expérimental et numérique (a) composante

normale, (b) composante en CisalllemMENt. ..........ccooviiiiiiiic e 99
Figure III. 27. Comportement mécanique de [’adhésif (a) 0°,(D) 22.5° ......cccoovviiveiiiiiiiniiiieennnn 100

Figure 111. 28. Validation du comportement macroscopique des assemblages Scarf modifié sous
SOHICITAtION MONOTONE. .....ivii ettt et sb e s be e sbe e s be e b e e e re e sree s 101

Chapitre IV

Figure IV. 1. Types d’ondes, (a) continues, (b) diSCretes. ...........ccccooouiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeniee e 107

Figure IV. 2. Représentation d’une Salve [9].........c.ccociiiiiiiiiiiiiic e 108

PAGE Vii SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



TABLE DES MATIERES

Figure IV. 3. SYSteME d’aCGUISTIION EA. .....c.ccucoueieieieiiiiee sttt snenneas 109
Figure 1V. 4. Courbe de sensibilité des capteurs Nano30 [13].......cccccerererenernieneneieeneseesieeee 110
Figure IV. 5. (a)Mise en place du systeme d’EA, (b) éprouvette apres rupture. ............cccucvevnunen. 111
Figure IV. 6. (a) Essais sur échantillon monobloc, (b) sources acoustiques detectées.................... 112

Figure 1V. 7. Suivi des sources acoustiques dans [’adhésif sans marquisette,(a) énergie, (b)

OCAIISATION. ...ttt e e e et e e ettt e e e e e e e e e et e e e e e e e ea e reaeeeeeaaans 113

Figure 1V. 8. Suivi des sources acoustiques dans [’adhésif sans marquisette,(a) énergie, (b)

OCAIISATION. ...ttt e e e et e e ettt e e e e e e e e e et e e e e e e e ea e reaaaeeeaaans 114

Figure IV. 9. Analyse des données acoustiques lors d’essais monotones sur des échantillons Scarf

modifié . (a,b) & = 0°, (C,d) & = 22.5% (E,F) & = 45°: crrrrerrroeoeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeeeeees e 116

Figure IV. 10. Scarf modifié 0°(a) cumul de [’énergie et des évenements au cours du temps, (b) Pic

du ratio DME superposé avec 1’effort MACHINe. .............ccccuvevieieiceiiisiisiiseeieesie e 117

Figure IV. 11. Pic du ratio DME superposé avec le comportement mécanique de I’assemblage Scarf
modifié (a) § = 0°, (D) & = 22.5°% (C) § = 45°. iii it 118

Figure IV. 12. Activité acoustique lors de [’essai Scarf modifi¢ 0° sous sollicitation cyclique
(chargement INCrEMENTAL). ..ot 119

Figure 1V. 13. Clustérisation des événements acoustiques (a) score Laplacien, (b) coefficients de
corrélation, (c) nombre optimal de CIaSSES.........ccviviiiieicerere e 121

Figure IV. 14. Classification des évenements acoustiques de [’essai Scarf modifié (a) 0°, (b) 22.5°,

(o) I 1 OSSP PP PR 122
Figure IV. 15. Localisation des événements acoustiques au cours de ’essai Scarf modifié (a) 0°, (b)
22,5, (C) BB et b ettt 123
Figure IV. 16. Estimation de ’endommagement de la surface collée. ..............ccccccoooiiiiiniinnnnnnn. 124

Figure IV. 17. (a) Analyses tomographiques a différents stades lors des essais Scarf modifié, (b)

images tomographiques des éprouvettes Scarf modifié. .............cccoveiieiiiiiicc 125
Figure IV. 18. Localisation linéaire des sources d’EA, (a) stade T1, (b) stade T2. ........................ 126

Figure IV. 19. Analyse tomographique de [’échantillon Scarf modifié 0° (a) état initial, (b),

tomographique T1, (C) tomographigUE T2.......ccviiiieiie e 128
Figure IV. 20. Géomeétrie des chantillons. ..o 128
Figure IV. 21. Systéme de tomographie Phoenix VIOMEX. ... 129

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE Viii



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Figure IV. 22. (a) Obtention des éprouvettes mini-Scarf, (b) plan des éprouvettes Scarf modifié sans

DEC (1ArGEUI B IMIM)... it sb e te et e s e e beeneesreesseeaeeneenneeneeas 130
Figure 1V. 23.(a) Préparation de [’essai mini-Scarf, (b) effort appliqué. ..........ccocooiieiiniieinne. 131
Figure 1IV. 24. Suivi de [’activité acoustique dans un essai mini-Scarf 0° 400pum [25].........cc.ce.ee. 132
Figure IV. 25. Suivi de [’activité acoustique dans un essai mini-Scarf 45° 400um [25]................. 132

Figure IV. 26. Reconstruction volumique de la marquisette a partir d’images tomographiques [25].

.................................................................................................................................................. 133
Figure IV. 27. Image tomographique (a) état initial, (b) dernier scan [25].......cccccceevvvvevveieiennnn. 133
Figure IV. 28. Evolution au cours de 1'esSai [25].......cc.oveeureeeeereeeeeeressoseesieeesesesessssessessen s 134

Figure IV. 29. Image tomographique dernier scan (a) filtre gaussien, (b) avec filtre, (c)

reconstruction VOIUMIQUE [25]. .....oouiiiiiiiiieee e 134
Figure 1V. 30. Mini-Scarf 45°, (a) état initial, (b) dernier scan, (c) endommagement [25]............ 135
Chapitre V
Figure V. 1. (a) Constitution d’une fibre optique, (b) Réflexion a [’interface noyau/gaine. ........... 141
Figure V. 2. Principe de la fibre optique & réseau de Bragg..........cccoceeererenereineneneeeseseeese e 142
Figure V. 3. Image SEM d’une fibre optique a réseau de Bragg. ..............cccoovvviiiiiiiiiiiiicninnnnnn, 143
Figure V. 4. Caractéristiques géométriques du réseau de Bragg..........ccocevvverveiieieevesieseese e 144
Figure V. 5. Dispositif d’aCqUISITION U8S MESUIES. ....cueeveiierieeieseesieeieseesieeseesseesseessesseesseessesseens 145
Figure V. 6. (a) Maillage global de I’échantillon, (b) maillage dans la fibre optique. ................... 147

Figure V. 7. (a) Déformation numérique en fonction de [’épaisseur, (b) champ de déformation

(exx) sur le milieu du plan du joint, d’épaisseur 400um et 2000UM. .........c..ccoevoiiiieninninns 148
Figure V. 8. Conditions aux limites du modele numérique (chargement thermique)....................... 148

Figure V. 9. (a) Déformation en fonction de l’épaisseur d’un échantillon Scarf modifié, (b) champ

de déformation dans le JOINt de COMIE. .....oviiiiiiiii e 149
Figure V. 10. Evolution de l’indice de réfraction en fonction de la température............................. 150
Figure V. 11. (a) Procédure de collage, (b) échantillon massique avec fibre optique.................... 151
Figure V. 12. (a) mise en ceuvre de [’essai thermique, (b)échantillon massique. ............................ 152
Figure V. 13. Déformation thermique de [’adhésif en fonction de la température.......................... 153

Figure V. 14. Déformation moyenne thermique de [’alliage aluminium 7075 T6 en fonction de la

TEIMPETALUIE. ...ttt e bbbt bt bbbt bt e et et e nb e be b e b e bt b 154

PAGE iX SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



TABLE DES MATIERES

Figure V. 15. Déformation mesurée par capteur a réseau de Bragg lors du cycle de polymérisation.

Figure V. 16. Déformation thermique par EF lors du refroidissement. ...........ccocoovreiniinennienenen. 156

Figure V. 17. Distribution de contraintes (a) sans fibre optique,(b) avec fibre optique (MPa), dans

le plan milieu du JoINt de COMIE. ........ooiiie e 157
Figure V. 18. Etat de contraintes dans le joint de COlle...........coooviviiiieiiiie e 158
Figure V. 19. (a) Déformation exx, (b) Déformation eyy, éprouvette Scarf modifié ..................... 159

Figure V. 20. Comparaison du comportement macroscopique des essais Scarf modifié (a)

composante en traction DN, (b) composante en cisaillement DT..........cccccevviieivevecienieennns 159

Figure V. 21. (a) Dispositif expérimental de flexion 4 points, (b) déformation EF au milieu du joint
(0L oTo] |13 USSP 160

Figure V. 22. (a) Mesure de la déformation par capteur FBG et systeme SCIN, (b) Comparaison

des résultats experimentaux / modele NUMETIQUE. ......cveovveiieeieiie e 161

Figure V. 23. (a) Comportement macroscopique essai Scarf modifié 0°, (b) déformation au ceeur du

joint de colle mesurée par le capteur & réseau de Bragg. ........coceeerererenerenenieneseneseese e 162

Figure V. 24. Comparaison de la valeur absolue de la déformation (exx) obtenue par le capteur a

réseau de Bragg et par EF (SCArf 0°). ...ocoiiiiiieiee e 163
Figure V. 25. Comparaison de la valeur absolue de la déformation (¢_xx) obtenue par le capteur a
réseau de Bragg et par EF (SCarf 45°). ..o 164
Annexes
Figure A. 1. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § = 0° des
deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 KN/s. ................ 175

Figure A. 2. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § = 22.5°
des deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 kN/s........... 176

Figure A. 3. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § = 45° des
deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 kN/s. ................ 177

Figure A. 4. Facies de rupture des essais monotones jusqu’a rupture des éprouvettes Scarf modifié

COIIE NON-SUPPOITER. ...ttt bbbttt e b b bbb e ene s 178

Figure A. 5. (a) Géométrie des éprouvettes massiques d’adhésif, (b) plaque d’adhésif et découpage
AES BPIOUVELLES. ...evveieieie ettt et et e e e te et e sseesteesteeseesteenseaseesreeseeereenseaneeas 179

Figure A. 6. (a) Vue de face, mouchetis pour la SCIN, (b) positionnement des capteurs EA. ........ 180

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE X



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Figure A. 7. Suivi de [lactivité acoustique essai sur échantillon Bulk, (a) nombre cumulé

d’évenements, (b) énergie, (c) localisation des sources d’EA. ........c.ccoouvvviniiiiiiiinniiinnnnnnns 181

PAGE Xi SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



LISTE DES TABLEAUX

Chapitre |

Tableau 1. Critere de choix de l’essai de caractérisation mécanique. ...................cccooccvvvevinienieennens 19
Tableau 2. Configurations retenues pour I’essai SCarf MOAIfIé ..........ccovouivceiieriiiieiienieiie e 29
Tableau 3. Paramétres geométriques des échantillons Scarf modifi€............cccccovvvieiiiiciiccecen, 29
Tableau 4. Parameétres du critére exponentiel pour une colle a base €poxy [25]. ...cocevvvvvvevveriennnnne 30

Chapitre 11

Tableau 1. Ecart type de [’épaisseur du joint de colle.................cccocooeiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiie e 48
Tableau 2. Fréquences d’acquisition et gamme de déformations. [4]..........ccocoovviiininiiiniininnnnnn 55
Tableau 3. Limite d'élasticité des essais Scarf modifie...........ccoccovveiiiiiniiiic 59

Chapitre 111

Tableau 1. Parametres élastiques de |'adhésif SIrUCTUTel.................ccoviriiiiiiiiiiiiiiiie e 94

Tableau 2. Paramétres de la loi élasto-plastique de I'adhésif structural. ............ccocoeveiiinninenn. 98

Chapitre IV

Tableau 1. Paramétres de réglage du SYStEME. .......ccocveiieiiiie i 110
Tableau 2. DiStanCe ENtre CAPLEULS. ......cviiieiie ettt ste ettt te e e sreenne s e e steeneeas 111
Tableau 3. Efforts & chaque analyse tomographiqUE. ..........cccocereiiriiineienenee e 125
Tableau 4. Paramétres du systéme tomographiqUE. ...........coevriiririieieeseree e 126
Tableau 5. RECAPItUIALIT ES ESSAUS. ...c..eiveiieeii et 131
Chapitre V

Tableau 1. Propriétés mécaniques, thermiques et optiques des fibres optiques...........ccccceevveieennene 144
Annexes

Tableau 1. Composition chimique de [’alliage d’aluminium AW7075 T6........cccccoevviiiviniininnnnnn. 174
Tableau 2. Composition chimique du fil calibré en acier..........cccocvvveiieiiiiecee e 174
Tableau 3. Les dimensions des éprouvetteS MaSSIQUES. .........uiurreierieriereeriesiesieeeeeeee e 179
Tableau 4. Paramétres du systéme tomographigUE ............couveveieeiiiie i 182

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



INTRODUCTION

Collage structural

L'assemblage multi-matériaux peut se définir comme une méthode stratégique, permettant
d’assurer la liaison entre des matériaux de différentes natures, afin de répondre aux exigences
mécaniques imposees par I’application finale. Les techniques les plus couramment utilisées sont : le

rivetage, le boulonnage et le soudage.

Toutefois, 1’assemblage par collage structural suscite un intérét grandissant dans de
nombreux secteurs industriels tels que le génie civil, I’industrie navale, automobile, ou encore
aéronautique. L’emploi de telles techniques présente des avantages spécifiques, contrairement aux
méthodes par ajout d’éléments mécaniques souvent utilisées lors d’assemblages multi-matériaux.
Par conséquent, I’utilisation du collage pour des applications aéronautiques semble pertinente,
notamment dans le but de se substituer a des techniques plus « classiques » qui engendrent des
problématiques telles que : (i) concentrations de contraintes liées au percage, (ii) modifications

microstructurales de la zone affectée thermiquement ou (iii) corrosion a long terme.

L'industrie aéronautique

L’industrie aéronautique montre une croissance constante, car elle représente un secteur
stratégique pour le développement de 1’économie et de la technologie. Par ailleurs, les avancées
technologiques dans ce secteur, s’orientent de nos jours vers une optimisation de la performance et

de la sécurité des structures, entierement liée aux matériaux et aux procédes de fabrication [1].

Depuis le premier vol motorisé en 1903, le « Wright Flyer » constitué de matériaux tels que
le bois, le tissu (93%) et tres peu de pieces métalliques (7%), les structures aéronautiques ont
beaucoup évolué. Des 1920, I’aluminium fit son apparition dans 1’aéronautique avec le premier
avion entiérement constitué de ce «nouveau » matériau : le «Junkers F13 », son utilisation a
notamment permis d'économiser du carburant, d'augmenter la charge transportable et de rendre trois
fois plus résistante la structure par rapport aux structures en bois [2,3]. Néanmoins, les avancées
récentes dans le domaine de la science des matériaux et la constante nécessité de disposer de

structures toujours plus performantes ont conduit a des progrés considérables notamment grace a
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I’utilisation de matériaux composites (Figure. 1). En conséquence, la consommation du carburant a
réduit et la vitesse des structures aéronautiques a augmentée [4]. Cependant, I’utilisation de
matériaux composites nécessite des techniques particuliéres, notamment lors des opérations
d’assemblage des différents composants. Accompagnés de ces grandes avancées, les assemblages
collés se présentent comme une alternative de plus en plus fiable permettant : (i) un allegement
supplémentaire des structures aéronautiques, (ii) une baisse des colts de fabrication, (iii) une
répartition plus homogene des contraintes, (iv) une haute résistance a la corrosion, (v) une réduction
des concentrations de contraintes liées aux percages et (vi) une meilleure tenue en fatigue de

I’assemblage, due au caractere viscoélastique de certains adhésifs, [5].

Fibre de carbone - Fibre de verre [} Aluminium

I Autre

Structure sandwich - Acier

- Titane

Figure. 1. Matériaux utilisés dans /’aéronautique.

La technique de collage est principalement utilisée pour 1’assemblage de pieces
aeronautiques telles que : panneaux sandwichs (nid d’abeille), panneaux de fuselage, raidisseurs et
longerons (ailes), divers bords d’attaque, surfaces de contréle de vol (volets, ailerons, aérofreins,
gouvernails), portes, trappes de train d’atterrissage, carénages divers et capotage des nacelles

moteurs [6].

Contexte industriel

Dans I’industrie aéronautique, la sécurité et la navigabilité sont des points clés, directement
liées aux enjeux commerciaux des sociétés. Peu de secteurs exigent une vérification et une
validation exhaustive des normes de qualité pour la certification des structures, comme celui de
I’aéronautique [7—10]. Par conséquent, cela a requis la mise en place de différentes normes
décrivant le protocole nécessaire pour assurer la qualité des produits aéronautiques et spatiaux. Elles
s’appliquent a la conception, le développement, la production et I’installation, afin de garantir le

bon fonctionnement et la mise en service de la structure finale. De ce fait, il est également
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nécessaire de mettre en place des essais mécaniques, afin de vérifier la résistance des piéces et de
I’ensemble de la structure, vis-a-vis des modes de ruines rencontres en service (fluage, fatigue,

vieillissement...).

La réalisation d’essais mécaniques lors de phases de conception étant tres longue et trés
couteuse, la méthode d'analyse par éléments finis (EF) ouvre la possibilité de réduire cette quantité
d’essais, dans les processus de dimensionnement et de certification, en les substituant par des
simulations. Cependant, des étapes de compréhension des mécanismes de déformation, préalables
aux simulations de la structure finale, restent nécessaires. Le processus industriel peut étre divisé en
trois phases, comme illustré sur la pyramide des essais (Figure. 2). Au sommet de la pyramide se
positionne I’ensemble de la structure aéronautique. A ce niveau, I’analyse des risques ainsi que la
validation du dimensionnement des structures, sont souvent réalisées a partir d’essais mécaniques.
A un niveau inférieur, a I’échelle des sous-ensembles, les simulations devraient pouvoir remplacer
dans certains cas les expériences. Cependant, I’identification des propriétés intrinséques aux
matériaux reste nécessaire a partir d’éprouvettes élémentaires représentatives de la sollicitation et

les phénomenes étudiés aux échelles supérieures.

Méme si le collage structural semble étre un moyen d’assemblage pertinent, compte tenu des
arguments présentés auparavant, [I’utilisation d’adhésifs présente néanmoins quelques

inconvénients, qui restreignent leur utilisation dans des piéces sous chargement complexe, tels que :

o des concentrations de contraintes locales au niveau des bords libres, qui peuvent
entrainer une rupture prématurée de I’assemblage ;

o des contraintes résiduelles dans 1’adhésif, lors de la phase de polymérisation ;

o I’alignement rigoureux des piéces a assembler, dans le but de minimiser I’impact de
défauts sur la résistance de I’assemblage ;

o des températures d’utilisation limitées (< 200° C) ;

o la nécessité d’appliquer un prétraitement aux surfaces a assembler (dégraissage,

traitement mécanique tel que sablage, traitement chimique...) ;

Dans le but d’accroitre I'utilisation du collage structural dans les structures aéronautiques,
cette technique doit étre intégrée des le stade de la conception, ce qui nécessite que les bureaux
d’études disposent d’outils et d’informations pertinentes. Pour cela, il est nécessaire de connaitre
finement le comportement mécanique des assemblages validé par des essais sur des structures
représentatives. De ce fait, ces travaux de thése s’intéressent sur la phase de caractérisation

mécanique des adhésifs au moyen d’éprouvettes élémentaires (base de la pyramide).
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Structure compléte

Sous-ensemble

Eprouvette
élémentaire

e e E e e s s E m E  mE e e e e e s E  E sy e e e e e e T T e - e - - = - — — —— ——

Figure. 2. Pyramide de validation et certification des structures aéronautiques [11].

Objectif général

L’objectif principal de ces travaux de thése, menés au sein de Safran Composites et
de I'Institut de Recherche Dupuy de Léme (IRDL), se focalise sur la mise en place d’une
méthodologie de caractérisation mécanique simple et efficace. Celle-ci doit donc permettre de
comprendre les mécanismes d’endommagement et de caractériser le comportement mécanique d’un
assemblage en vue de sa modélisation. Il s’agira donc de mettre en place les éléments théoriques,
numériques et expérimentaux, ainsi que de sélectionner le moyen le plus adapté pour caractériser la

rupture des collages sous chargements quasi-statiques bi-axiaux.

Ces travaux s’inscrivent dans une démarche globale de développement industriel au terme
de laquelle Safran Composites capitalisera des compétences en termes de caractérisation des
assemblages collés. Les élements méthodologiques proposés, concernent a la fois des technologies
expérimentales, des modéles, leur processus d’identification et des outils de calculs, destinés a étre

mis a disposition des filiales du groupe.
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Problématique de I’étude

Pour atteindre 1’objectif fixé, ces travaux de these devront soulever des points de blocage
majeurs, identifiés a plusieurs niveaux. Tout d’abord, d’un point de vue expérimental : (i) choix des
configurations d’essais optimales et (ii) instrumentation des essais permettant des mesures locales,
mais également d’un point de vue théorique et numérique pour (iii) modéliser le comportement

mécanique des adhésifs.

Le premier point du volet expérimental, concerne le choix d’un essai de caractérisation
mécanique. La littérature propose différents moyens pour caractériser 1’adhésif, il s’agit ici de
développer (ou adapter) et d’exploiter un ensemble d’essais uni-axiaux et multi-axiaux pour
caractériser le comportement mécanique et la rupture des adhésifs sous sollicitations quasi-
statiques. Ces essais doivent limiter au maximum les effets de bords dans les joints de colle. Le
deuxieme point est lié a la difficulté d’obtenir des informations locales sur la répartition des
contraintes. Cette difficulté est inhérente au caractere « fin » des joints de colle. Les mesures
traditionnellement employées sur ce type d’essais ne donnent acces qu’a des informations globales
qui moyennent les informations locales. Il s’agit donc d’intégrer dans une ou plusieurs
configurations d’essai, une instrumentation capable de renseigner des informations liées aux
grandeurs mécaniques locales (contraintes et déformations), sans pour autant modifier
significativement le comportement du milieu qui les entoure. Il est également nécessaire d’exploiter
I’information liée aux mécanismes d’endommagement et de rupture du joint de colle. De ce fait,

une analyse approfondie de 1’adhésif étudié est essentielle.

Les volets théorique et numérique a pour objectif la modélisation du comportement de
I’adhésif au sein d’un assemblage, qui peut étre divisé en deux régimes : linéaire et non-linéaire. Il
s’agit donc de proposer une démarche d'identification des parametres d’une loi de comportement en
utilisant la méthode des éléments finis. Cette approche permettra de déterminer le comportement
macroscopique de 1’assemblage, a partir de la description des mécanismes de chaque élément
constituant (adhésif, substrats) : la mise en place de ce dernier point étant rendu complexe en raison
des difficultés d'observation.

Présentation de I’approche scientifique

Le dimensionnement des structures collées nécessite principalement une connaissance
approfondie des caractéristiques mécaniques (propriétés, comportement, résistance ultime...) de
I’adhésif utilisé. De ce fait, deux types d’échantillon peuvent étre utilisés : (i) des échantillons

massiques ou (ii) des assemblages collés. Les essais sur éprouvettes massiques ont 1’avantage de
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permettre une caractérisation rapide des propriétés mécaniques intrinseques au matériau telles que :
le module d’Young et le coefficient de Poisson [12]. Cependant, ce type d’éprouvette ne permet pas
d’¢étudier 1’adhésion et, la présence de porosités peut s’avérer critique lors de la caractérisation
mécanique. Enfin, il a été observé qu’il était possible d’obtenir, pour un méme adhésif, des
propriétés mécaniques différentes en fonction de [’échantillon utilisé, étant donné que la
polymérisation de I’adhésif dans 1’assemblage est plus complexe [13]. Par conséquent, la
caractérisation mécanique de 1’adhésif étudié¢ sera exclusivement réalisée a partir d’essais sur
assemblages collés. Pour parvenir a cet objectif, le chapitre | de cette theése présentera tout d’abord
une comparaison détaillée des essais les plus couramment utilisés, afin de sélectionner le plus
adapté au besoin industriel. Le développement d’un nouvel essai dit « Scarf modifié » sera

également presenté.

Le chapitre 1l présentera, la méthodologie expérimentale et les essais destinés a caractériser
le comportement de 1’adhésif. Des essais de traction monotone jusqu’a rupture permettront de
mettre en évidence les différents régimes du comportement mécanique de 1’adhésif. Il sera
également présenté différents types d’essais dans le but d’analyser I’influence de la vitesse de
sollicitation et les phénomeénes visqueux mis en jeu. Cette caractérisation sera réalisée par stéréo-
corrélation d’images numériques (SCIN). Celle-ci, consiste principalement & identifier les champs
de déplacements a partir de deux images grace aux variations de niveau de gris identifiées sur la
surface investiguée de 1’objet [14]. Cette méthode vise donc a mesurer principalement le
déplacement sur des zones codées avec un motif aléatoire (mouchetis) et par la suite, des techniques
de dérivation permettent d’obtenir les déformations. Il est en effet possible de se « rapprocher » du
joint de colle afin d’en assurer une mesure tres locale et, d’autre part d’accéder a une trés bonne

résolution de mesure (1um en déplacement) [15-18].

Dans la littérature, différents modéles ont été proposés afin de prédire le comportement
mécanique des adhésifs. Des modeles viscoélastiques pour prendre en compte la dépendance du
comportement au temps [19-21], des modeles élasto-plastiques [22] ou encore visco-plastiques
[23], associés a une déformation permanente sont généralement utilisés. Cependant, 1’identification
des paramétres d’une loi de comportement nécessite souvent un recours aux méthodes
d’identification inverse, qui sont couteuses en temps de calcul [24]. Par consequent, dans le but de
répondre a cette probléematique, il sera proposé dans le chapitre Ill, une méthode originale
d’identification des paramétres d’une loi de comportement, directement a partirte de la courbe o /«.

Dans le but d’obtenir des informations relatives aux grandeurs caractéristiques du joint de

colle, les essais sur assemblages collés doivent étre accompagnés d’une ou plusieurs techniques

d’instrumentation. Le chapitre IV présentera les travaux experimentaux menés pour caractériser les
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mécanismes d’endommagement du joint de colle a partir de 1’utilisation de la technique d’émission

acoustique (EA) [25] et de la tomographie a rayon X [26].

Enfin, le dernier chapitre de la thése présentera I’implantation de capteurs & réseau de
Bragg, technique permettant d’accéder aux mesures locales de la déformation au milieu du joint de
colle : ce qui pourrait représenter un réel apport en termes de connaissance sur 1’état de réticulation
de I’adhésif, pendant la durée du cycle de cuisson ainsi que des déformations lors des essais

mécaniques [27].
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Chapitre 1.
DEVELOPPEMENT DE L’ESSAI SCARF
MODIFIE

INTRODUCTION

' L’objectif de ce chapitre est de sélectionner un moyen d’essai adapté a la caractérisation
mécanique d’adhésifs sous sollicitations bi-axiales quasi-statiques. Cet essai doit non seulement
pouvoir étre utilisé dans les laboratoires industriels de Safran, mais aussi étre facilement mis en

ocuvre.

Dans les deux premieres parties de ce chapitre, différents essais destinés a caractériser le
comportement mécanique hors plan des adhésifs seront présentés, afin d’identifier leurs avantages
et leurs inconveénients, et de sélectionner celui qui répondra au mieux au besoin industriel. L’essali
de type Arcan modifié se révele étre le moyen le plus adapté pour la caractérisation du
comportement mécanique d’adhésifs. Cet essai permet en effet de solliciter un adhésif, suivant
différentes directions de chargement (compression / traction / cisaillement) tout en minimisant les
effets de bord. Cependant, le collage des éprouvettes Arcan, ainsi que leur mise en place dans la
machine d’essai, peuvent s’avérer délicats nécessitant alors un dispositif expérimental et des pieces
d’interface spécifiques. Ce protocole expérimental constitue un frein a la valorisation de ’essai de
type Arcan modifié en milieu industriel. L’essai de type Scarf constitue quant a lui une alternative
intéressante dans la mesure ou il permet d’une part, une sollicitation multiaxiale du joint de colle et
d’autre part, la mise en place rapide dans la machine d’essai (sans piéces d’interface). Cependant, la
distribution de contraintes reste non-homogene dans le joint de colle et les effets de bord peuvent
perturber la caractérisation efficace de I’adhésif. Ces observations ont conduit au développement
d’un nouvel essai appelé Scarf modifié, basé sur les travaux de Carrére et al. [1]. Dans les troisieme
et quatrieme parties, une étude d’optimisation de la géométrie de 1’échantillon Scarf modifié sera
présentée. Cette optimisation géometrique vise a eliminer les effets de bord mais également a rendre
homogeéne la distribution de contrainte dans le joint de colle. Enfin, dans la derniere partie, une
analyse de I’influence de différents défauts de collage sur le comportement mécanique du joint, et

d

plus particulierement sur la limite d’¢élasticité, a eté réalisée.
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CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

1.1. Besoin industriel

Les assemblages collés permettent une répartition des contraintes plus homogéne que celles
rencontrées dans les techniques d’assemblage conventionnelles qui nécessitent un ajout de piéces
mécaniques. Cependant, cette distribution n’est pas parfaitement uniforme et souvent affectée par
les effets de bord ; ce qui peut alors conduire a des ruptures prématurées de I’assemblage. Il est
cependant possible de minimiser ces effets de bord, en particulier pour les essais de caractérisation
du comportement mécanique d’adhésifs [2]. Plusieurs auteurs ont proposé différentes
configurations d’essais (éprouvette et métrologie associée), dans le but d’identifier le comportement
des adhésifs sous sollicitations mécaniques. Néanmoins, certains essais engendrent des contraintes
de pelage ou de clivage, qui représentent une difficulté majeure pour la bonne caractérisation du

comportement mécanique des assemblages collés [3,4].

Les développements technologiques sur la caractérisation des assemblages collés en milieu
industriel, sont principalement ciblés sur la facilité et la rapidité de mise en ceuvre, ainsi que la
bonne reproductibilité des sollicitations uni-axiales ou bi-axiales (traction, compression ou
cisaillement) dans le joint de colle. Les outils actuellement disponibles posent parfois de
nombreuses questions en termes de conception, de caractérisation ou encore de modélisation, ce qui

limitent leur utilisation et leur certification pour des assemblages structuraux critiques.

L'un des principaux objectifs de la these est de développer un moyen d’essai, adapté a la
caractérisation mécanique d’adhésifs sous sollicitations bi-axiales quasi-statiques. Il s’agit donc
d’intégrer dans une ou plusieurs configurations d’essai, une instrumentation capable de renseigner
les grandeurs mécaniques locales (et plus particulierement, pouvoir accéder a la répartition des
contraintes dans le joint de colle). Ce moyen doit impérativement pouvoir étre intégrable et

utilisable dans les laboratoires industriels de Safran.

Aussi, pour répondre a ce besoin, le moyen d’essai proposé doit : (i) réduire au maximum
les effets de bords afin de garantir une caractérisation fiable du comportement mécanique ; (ii)
conduire a une distribution de contraintes la plus homogene possible, principalement sur la zone
centrale ; (iii) étre facilement usinable ; (iv) étre utilisable sans piéces d’interface

machine/éprouvette ; (v) permettre une multi-instrumentation lors des essais mécaniques.
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CHAPITRE |. DEVELOPPEMENT DE L’ESSAI SCARF MODIFIE

I.1.1. Essais de caractérisation du comportement mécanique de I’adhésif

Cette section a pour objectif de présenter de maniére détaillée les essais mécaniques les plus
couramment utilisés, pour la caractérisation expérimentale du comportement mécanique des
adhesifs sous sollicitations quasi-statiques hors-plan. Les résultats de modélisation présentés sont
obtenus par EF, en utilisant des éléments C3D8R et a partir d’un comportement élastique pour la
colle et les substrats. Une attention particuliere a été portée a la taille et a la convergence du
maillage.

1.1.1.1.Essai de simple recouvrement (SLJ single lap joint)

L’essai de type simple recouvrement, est un essai normalisé (ASTM D 1002 ou EN 2243-1)
[5] couramment utilisé dans le milieu industriel pour caractériser la tenue mécanique d’assemblages
collés, et ce grace a sa facilité de mise en ceuvre. Le joint de colle est sollicité, en appliquant des
efforts aux extrémités d’un assemblage constitué de deux substrats rectangulaires d’épaisseur fine,

comme illustré sur la Figure I. 1-a.
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Figure I. 1. (a) Essai simple recouvrement, (b) contrainte de von Mises au milieu du joint de

colle, (c) contrainte de von oy, sur la longueur.
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CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Néanmoins, I’utilisation de ce type d’essai présente quelques inconvénients tels que la
distribution non-homogene de la contrainte dans le joint de colle, ainsi que les effets de bord élevés
(Figure 1. 1-b) qui favorisent I’apparition et la propagation de fissures au niveau de 1’interface
adhésif/substrats conduisant a la rupture prématurée de 1’assemblage. Plusieurs auteurs ont proposé
des géométries différentes, afin de réduire les effets de bord libres [6]. Cependant, la sollicitation du
joint de colle n’est pas purement uni-axiale (Figure I. 1-c), et ce du fait des contraintes de pelage
dues a la flexion des substrats lors de I’essai [7]. Toutfois, cet essai reste 1’essai le plus utilisé pour

certifier les performances de collage car il combine les deux aspects fondamentaux : I’adhésion et

I’adhérence.
1.1.1.2.Essai TAST (Thick Adherend Shear Test)

L’essai TAST (ASTM D5656, [8]) fait référence a une modification de la géométrie des
substrats utilisés dans 1’essai simple recouvrement [9]. L’utilisation de substrats plus épais apporte
une rigidité supérieure a 1’éprouvette (Figure I. 2-a) : cet aspect tend a diminuer fortement les
contraintes de pelage (Figure 1. 2-c). Malgré les différentes modifications apportées a cet essai
[10,11], les effets de bord restent élevés (Figure 1. 2-b) et la sollicitation du joint de colle n‘est pas

purement uni-axiale ; ce qui rend alors difficile la caractérisation complete du comportement

mécanique d’adhésifs.

w
So

25 25
20 15 0
10 -25  Largeur L1 (mm)

(b)

Contrainte de von-Mises (”vm / M Milieu Joint)
N

Longueur L2 (mm)

T
Essai SJL
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Rapport (”xy / (7y)

Longueur (mm)

(©)

Figure I. 2. (a) Essai TAST, (b, c) contraintes (oy, 0x,) au milieu du joint de colle.
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CHAPITRE |. DEVELOPPEMENT DE L’ESSAI SCARF MODIFIE

1.1.1.3.Essai bout a bout

Les essais de type bout-a-bout, sont souvent utilisés pour caractériser le comportement
mécanique linéaire des adhésifs (module d’Young, coefficient de Poisson et module de Colomb)
sous sollicitation bi-axiale en traction-compression/torsion [12]. Cet essai est composé de deux
barreaux cylindriques collés bout-a-bout et la sollicitation est appliquée aux extrémités des substrats
(Figure 1. 3-a). Ce type d’essai génere des effets de bords non négligeables dus a la différence de
propriétés mécaniques entre la colle et les substrats (Figure I. 3-b). Arnaud et al. [13] ont proposé
un nouveau dispositif cylindrique collé bout & bout en utilisant des becs usinés dans les substrats et
proches du joint de colle, dans le but de réduire les singularités générées aux bords. Néanmoins,
I’'usinage des substrats, la procédure de collage et la mise en place du dispositif dans la machine

d’essai restent des opérations complexes a réaliser en milieu industriel.

<L{F}

)

1.50

1.25

-70

230 -50

Diametre I" (mm) -10

Contrainte de von-Mises (oVM / Ty Milieu Joint

-35 10m:. O
30 Diametre I' (mm)
70 59 0

() (b)
Figure I. 3. (a) Essai bout-a-bout, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle.
1.1.1.4.Essai Scarf

Les assemblages de type Scarf (STP1455, [14]) sont issus d’une technique destinée a la
réparation des structures composites secondaires dans I’industrie aéronautique et aérospatiale, grace
a son efficacité et sa haute résistance mécanique par rapport aux autres techniques de réparation
[15,16]. Ces avantages ont mené au développement d’un essai avec une mise en place simple, qui
permet de caractériser la tenue et le comportement mécanique des adhésifs. Cet essai est composé
de deux barreaux (métalliques ou composites) collés bout-a-bout avec un joint de colle incliné d’un
angle (&) [0°, 90°[, permettant une sollicitation bi-axiale du joint de colle, comme montré sur la

Figure 1. 4-a.
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Figure I. 4. (a) Essai Scarf, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle.

Méme si cet essai est relativement simple a réaliser et ne nécessite aucun montage
additionnel lors de la sollicitation mécanique, il présente trois inconvénients majeurs: (i) une
concentration de contraintes au voisinage du bord libre du joint de colle, qui pourrait entrainer une
rupture prématurée de 1I’assemblage; (ii) une distribution de contraintes dans le joint de colle non

uniforme (Figure 1. 4-b); (iii) une mixité de la sollicitation relativement limitée € [0°, 90°].
1.1.1.5.Essai Arcan modifié

Dans le but d’analyser le comportement mécanique d’assemblages collés sous sollicitations
bi-axiales en traction compression / cisaillement, Cognard et al. [17] a développé I’essai de type
Arcan modifié. Cet essai est réalisé a 1’aide d’un dispositif expérimental composé de deux demi-
lunes en acier a haute résistance munies de trous. Une éprouvette rectangulaire
aluminium/adhésif/aluminium, munie de becs permettant de limiter les singularités au niveau des

bords est introduite entre ces deux demi-lunes (Figure I. 5-a).

Ce dispositif permet de solliciter un adhésif de maniére quasi-homogéne (distribution quasi-
uniforme de la contrainte dans le joint de colle, Figure 1. 5-b) suivant plusieurs directions de
chargement, (y angle entre I’axe de sollicitation et la normale au plan du joint de colle) :
Traction (y = 0°), Cisaillement (y = 90°), Traction cisaillement (0° < y < 90°), et Compression
cisaillement (90° < y < 135°) [18].
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Figure I. 5. (a) Essai Arcan modifié, (b) contrainte de von Mises dans le joint de colle.

L’essai de type Arcan modifié présente deux inconvénients majeurs pour son implantation
en milieu industriel : tout d’abord, (i) la phase de collage nécessite I’utilisation d’un systéme
d’oreilles (dispositif de collage), dans le but d’assurer le bon positionnement relatif des deux
substrats et de garantir une épaisseur de colle uniforme. Ce processus de collage peut s’avérer long
et délicat. Ensuite, (ii) la mise en place de I’éprouvette dans la machine d’essai, requiert un systeme
de demi-lunes dans lequel il faut également positionner 1’échantillon avec précision pour garantir le
mode de sollicitation souhaitée et ainsi éviter la présence de jeu entre les deux parties. Enfin, le
montage Arcan dans cette version est peu adapté aux sollicitations cycliques, notamment dans le cas

de rapports de charges négatifs.
1.2. Choix de I’essai de caractérisation mécanique des adhésifs

1.2.1. Bilan des essais de caractérisation mécanique de I’adhésif

Apreés avoir mis en évidence les avantages et inconvénients des différents essais mécaniques
proposés dans la littérature pour caractériser le comportement mécanique des assemblages collés, le
choix d’un essai doit étre effectué afin de répondre au besoin industriel.
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CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Le Tableau 1, montre les points positifs/négatifs des essais présentés précédemment, en
fonction des critéres les plus importants pour garantir une caractérisation fiable du comportement

mécanique d’adhésifs.

Tableau 1. Critére de choix de [’essai de caractérisation mécanique.

Criteres de choix SLJ TAST Boutabout Scarf Arcan modifie
Minimisation des effets de bord — — - — +
Homogénéité de la contrainte — — - — +
Sollicitation multiaxiale - - + + +
Simplicité de mise en ecuvre (en milieu | + - — + -
industriel)

Multi-instrumentation + — + + —

(—) : Défavorable
(+) : Favorable

1.2.2. Proposition d’un nouvel essai

L’essai de type Scarf se présente alors comme le moyen le plus adapté pour répondre au
besoin industriel, grace a: (i) sa simplicit¢ de mise en ceuvre sur une machine de traction
conventionnelle ; (ii) son aptitude a permettre la sollicitation bi-axiale du joint de colle (sur une
plage limitée) ; (iii) sa capacité a appliquer une sollicitation du joint de colle a des vitesses élevées
avec trés peu d’effet d’inertie ; (iv) également, sa capacité a permettre la réalisation d’essais
cycliques avec des rapports de charges positifs ou négatifs sans étre perturbé par les jeux rencontrés
dans I’essai Arcan modifié ; (v) sa capacité a permettre 1’adaptation d’une multi-instrumentation de
I’échantillon, lors d’essais mécaniques (SCIN, émission acoustique, fibre optique a réseau de Bragg
et tomographie).

Néanmoins, les singularités observées au niveau des bords libres des échantillons Scarf et la
distribution non-homogéne de la contrainte dans le joint de colle, représentent toujours un
inconvénient majeur pour la caractérisation et I’identification du comportement mecanique
d’adhésifs. Il a été démontré que I’un des moyens les plus efficaces pour limiter les effets de bords,
consiste a usiner des becs tout autour des substrats et au voisinage du joint de colle, comme I’a
proposé Cognard [19] pour les éprouvettes Arcan modifié. Pourtant, I’usinage de becs tout autour
des substrats Scarf, reste une opération difficile a réaliser pour des angles différents de § = 0°. Pour

éliminer cet inconvénient, Carrere et al. [1] propose I’utilisation d’une nouvelle géométrie de
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CHAPITRE |. DEVELOPPEMENT DE L’ESSAI SCARF MODIFIE

I’éprouvette Scarf. La Figure I. 6, présente 1’échantillon Scarf modifié, ou a la différence des
éprouvettes Scarf classiques, des bras et des becs ont été ajoutés afin de minimiser les effets de
bords autour de la surface collée. Pourtant, la géométrie de 1’éprouvette, et plus particulierement la
géométrie des bras, reste a optimiser, de fagon a homogénéiser la contrainte et réduire
complétement les singularités des bords libres. En conséquence, avant d’utiliser cet essai pour
caractériser expérimentalement le comportement mécanique de I’adhésif industriel, une étude
paramétrique a 1’aide d’un calcul par éléments finis (EF) portant sur I’influence des paramétres

géomeétriques a été réalisée.

Substrat

Bec

l..
Figure 1. 6. Eprouvette Scarf modifié.

1.3. Modele éléments finis

(a) Modélisation de I’essai Scarf modifié

Une modélisation en 3D par éléments finis (EF) des éprouvettes Scarf modifié § = 0°, pour
un comportement élastique linéaire a été construite dans le but d’optimiser la géométrie des
substrats. Les modeles par EF ont été réalisée sous Abaqus® [20], en utilisant des éléments
quadratiques de type C3D20 avec intégration compléte. La Figure I. 7 présente le maillage global
du mode¢le 3D de I’éprouvette Scarf modifié 0°, un maillage fin au voisinage des bords libres a été
géneré afin d’obtenir une bonne évaluation du gradient de contrainte et de la déformation dans le
joint de colle. Pour information, le modele possede 75000 éléments, dont 25000 dans le joint de
colle (22 éléments dans 1’épaisseur du joint), ce maillage a été choisi a I’issue d’une étude de

convergence.

Les substrats de 1’éprouvette Scarf modifié sont modélisés pour un comportement élastique

linéaire avec les parameétres suivants (alliage d’aluminium de nuance: 7075 T6) : module d’Young
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Eqn, = 72 GPa, coefficient de Poisson v, = 0.32 et limite délasticité de o, = 520 MPa [21].
Dans le but d’obtenir des résultats généraux pour 1’ensemble des adhésifs qui peuvent étre utilises,
la colle est modélisée en utilisant les propriétés élastiques linéaires caractéristiques d’une colle a

base époxy : module d’Young E, 4, = 2 GPa et coefficient de Poisson v,4, = 0.40 [22].

0.05 mm
o

Figure I. 7. Maillage du modele EF des éprouvettes Scarf modifié.

(b) Conditions aux limites

Les essais de type Scarf modifié sont réalisés sur une machine de traction uniaxiale.
L’échantillon est fixé directement dans les mors de serrage de la machine d’essai sur une longueur
de 40 mm afin d’éviter le glissement de 1’éprouvette Scarf modifié. Pour bien représenter les
conditions d’essai d’une éprouvette Scarf modifié, deux points de référence ont été définis et reliés
a la surface (surface de serrage) en utilisant la fonction d’interaction « Kinematic coupling »,

comme montré dans la Figure I. 8.

Au niveau du point de référence « RP-1», I’effort (F = 10 kN) est appliqué selon la
direction y (sollicitation hors plan du joint de colle). Ensuite, tous les déplacements, excepté celui

dans la direction de sollicitation, sont bloques :

U, =0
U, # 0
U,=0
Ug =0
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Au niveau du point de référence « RP-2 », 1’éprouvette est complétement encastrée, ce qui

représente le mors fixe de la machine d’essai :
{UX.y,z,R =0

+ RP—1

40 mm
Mors machine

i 40 mm_
: % Mors machine

RP — 2
Figure I. 8. Conditions aux limites des essais Scarf modifie.

1.4. Dimensionnement des éprouvettes Scarf modifié

La Figure I. 9, présente la géométrie des échantillons Scarf modifié, les paramétres w et L,

représentent respectivement la largeur et la longueur nominale (sur la zone centrale) de

V2 . . g L .
I'échantillon. La surface nominale S,, est définie par : L, X w avec L, = 3 Par conséquent, la

os (8)
longueur totale (L;) du joint de colle est dépendante de I’angle des substrats Scarf modifié : L, =

L, + 2 X Lp,qs. Le parametre géométrique L a été fixé égal a 50 mm afin de garder la méme
longueur nominale (lorsque 6 = 0°) utilisée dans les echantillons Arcan modifié développés au sein
de I’IRDL.

L’objectif de ces travaux étant de développer un essai pour la caractérisation expérimentale
des adhésifs, une répartition homogéne de la contrainte dans le joint de colle est recherchée.
Théoriquement, cette contrainte devrait étre nulle sur la longueur des bras (L) et constante (+ 0)
sur la zone centrale de 1’éprouvette (L,,) (Figure I. 10), afin de remonter de facon simple a la

contrainte dans 1’adhésif.
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Dans le but d’homogénéiser au maximum la contrainte sur la surface nominale (S,,), et de réduire
les effets de bord, I’étude de I’optimisation de la géométrie des éprouvettes Scarf modifié, portera
sur deux parameétres liés a la géométrie des bras : la longueur des bras (Lj,4s) €t la hauteur des
bras (h). Nous nous sommes intéressés egalement a I’influence de la largeur des substrats (w) sur

la distribution des contraintes dans le joint de colle.

L

Bec

Figure 1. 9. Géométrie de I’éprouvette Scarf modifié.
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Figure I. 10. Contrainte «idéale» au milieu du joint de colle des échantillons Scarf modifié.
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1.4.1. Géométrie des becs

L’effet de la géométrie du bec a été analysée numeriquement afin d’identifier celle qui réduit
au maximum les effets de bords lors de I’essai Scarf modifié. La premiére géométrie étudiée
présente une forme arrondie, trés simple a usiner a partir d’une fraise boule, et la deuxiéme
géométrie de forme angulaire avec un angle g = 45° telle que proposée par Cognard [23] pour les

échantillons Arcan modifié (Figure I. 11).

A
ks Bec-simplifié Bec-Arcan modifié
a
0.5 =
R7.5 /’/) — f‘,é?ﬁ
1
|
\ Détail A
N Echelle : 14:1

Vue de dessous
Echelle : 1:1

Figure 1. 11. Géométries du bec analysées.

Les résultats de cette analyse (Figure I. 12) montrent une évolution de la distribution trés
hétérogéne au voisinage des becs, pour une configuration des substrats avec des becs arrondis. En
revanche, I’implémentation de becs similaires a ceux de I’échantillon Arcan modifié, présente une
distribution des contraintes plus homogéne dans le joint de colle et plus proche de 1’état « idéal ».

Ces observations ont permis de choisir les becs avec un angle de 45° par rapport a la surface de

collage (comme présenté dans la Figure I. 11) pour I’essai Scarf modifié.

—~ 125

-
N
N

1.00

0.87

0.75

0.62

0.50

0.37

Contrainte von-Mises ( oum IaVM Milive Joint

T

T T T T

Bec - 3=45°
Bec - Arrondi

T

, ©

-2 -1 0 1
Largeur (mm)

2

S, Mises
1.0

0.9230
0.8461
0.7692
0.6923
0.6153
0.5384
0.4615
0.3846
0.0

Section d’étude

Figure I. 12. Distribution de la contrainte de von Mises en fonction de la géométrie du bec.
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1.4.2. Longueur des bras

Le premier parametre géométrique a prendre en compte dans cette étude d’optimisation est
la longueur de bras (paramétre L;,,s, Figure 1. 9). Afin d’étudier I’influence de ce paramétre sur la
distribution de la contrainte ; les autres parametres géometriques ont été fixés a: h = 20 mm et

w = 9.5 mm.

1.00 . . w i
~ S, Mises

= 0.90} Parametres h=20, L=15| 1 L0
% ——Parametres h=20, L=15 0.9230
| ——Paramétres h=20, L=20| | 0.8461
s ——Parametres h=20, L=30 0.7692

0.6923
0.6153
0.5384
0.4615
0.3846
0.0

L
= 069 1
>

o

)

I3
T
.

0.47 | ]

0.20 1

e

=

g
.

~.
S

Contrainte von-Mises ( o,
o
w
w

SN

Section d’étude

-40 -20 0 20 40 60
Longueur (mm)

L O
[«2]
o

Figure I. 13. Distribution de la contrainte de von Mises dans le joint de colle en fonction de

la longueur de bras (parameétre Lj,.q).

La Figure 1. 13 montre 1’évolution de la contrainte de von Mises (a,,,), hormalisée par la

valeur maximale (obtenue au milieu du joint de colle), en fonction de la longueur des bras (Lp,qs)-
. . L L N - . \
La contrainte sur la longueur nominale (entre — 5 <x< 5) est tres peu influencée par ce parametre.
A contrario, la longueur des bras joue un r6le important sur la distribution de la contrainte aux
[ ez L L . .. N
extrémités (entre — 5> x> ). La contrainte aux bords diminue au fur et a mesure que la longueur
des bras (Lj,4s) augmente.

Dans le but de réduire les effets de bord, des dimensions supérieures ou €gales a Ly,qs =
20 mm seront privilégiées. Cependant, avec des valeurs du parametre L,,,s élevées (bras tres
longs), on risque de plastifier les bras pendant 1’essai mécanique, et ainsi ne pas pouvoir les
réutiliser. Afin de vérifier que le comportement mécanique des substrats reste élastique linéaire,
pour une longueur de bras égale a L, = 20 mm, un comportement élasto-plastique de I’alliage
d’aluminium 7075 T6, proposé par Senthil [24], a été introduit dans ce modeéle. La simulation est
faite a partir d’'un mod¢le 2-D de I’essai Scarf modifi¢é § = 0° qui prend en compte le congé de
raccordement (R1=1mm) des substrats (Figure I. 14-b). Un effort de 50 kN (valeur maximale a

rupture couramment observée pour des colles époxy) a été imposé. Les dimensions suivantes ont été
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utilisées : Lypyqs = 20mm,h =20mm et w=95mm. Le modele utilise des éléments
quadratiques avec intégration réduite (CPS8R), avec un maillage fin dans la zone proche du conge
entre le bras et la section centrale de 1’échantillon. Une étude de convergence au maillage a été
réalisée préalablement. La Figure I. 14-a, représente la fonction seuil du critére de plasticité de von
Mises, exprimée dans la base des contraintes principales (o7, g,), pour deux alliages d’aluminium
utilises pour 1’usinage de substrats: AW7075 T6 (o, = 520 MPa) et AW6065 T6 (o, =
270 MPa). L’état de contraintes dans les substrats, est représenté par les points noirs. Ce résultat
montre que 1’utilisation des substrats de nuance AW7075 T6 n’entraine pas la plastification des bras
lors d’un essai méecanique avec une force appliquée de 50kN. A contrario, des substrats de nuance

AWG6065 T6 laissent apparaitre une plasticité localisée au niveau de bras (Figure 1. 14-b).

600

S Mizes

(Aug: 73%)
+3.321e+02
+3.045e+02
+2.768e+02
+2.492e+02
+2,215e+02
+1,939e+02
+1.662e+02
+1.386e+02
+1.109e+02
+2,327e+01
+5.563e+01
+2,798e+01
+3.29%9:-01

400 -

> 200 -
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=== Aluminium nuance AW6065 T6
* Contrainte des substrats
e | X

600 : [ ‘ ‘
-600 -400 -200 0 200 400 600
Contrainte o,

(a) (b)
Figure 1. 14. (a) Fonction seuil du critére de von Mises, (b) distribution de la contrainte de
von Mises dans le substrat Scarf modifié.
1.4.3. Hauteur des bras

Le deuxieme parameétre étudié est la hauteur des bras de 1’échantillon Scarf modifié
(parametre h, Figure 1. 9). Pour cette étude, les autres paramétres géométriques ont été fixés a :

Lpras = 20 mmetw = 9.5 mm.
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Figure I. 15. Distribution de la contrainte dans le joint de colle en fonction de la hauteur

des bras (parameétre h).

La Figure I. 15 montre 1’évolution de la contrainte de von Mises (o,,,) normalisée par la
valeur maximale (obtenue au milieu du joint de colle), en fonction de la hauteur des bras (h). Ce
parameétre a une influence non négligeable sur la distribution de la contrainte tout au long de la

surface collée. Tout d’abord, on observe une distribution de la contrainte dans la longueur nominale
(entre—§< x < %), qui devient beaucoup plus homogéne sur toute la partie centrale (L,) en
réduisant la hauteur des bras. Ensuite, on observe que ce parametre influence également la
contrainte aux extrémités (entre —% >x > %), car des dimensions h élevées peuvent conduire a

I’apparition d’effets de bords et de contraintes non-négligeables dans les bras, ainsi qu’a la
plastification des substrats. Ces résultats nous amenent a utiliser des bras de hauteur égale a 10mm.

1.4.4. Largeur des substrats

Le dernier parameétre étudié, est la largeur de 1’échantillon (paramétre w). La Figure 1. 16,
présente 1’évolution de la contrainte de von Mises (a,,,) en fonction de la largeur du joint sur une
section (au milieu du joint de colle). Les résultats présentes, sont globalement proches de la
distribution de contrainte recherchée. Néeanmoins, pour de grandes dimensions du paramétre (w), la
résistance a rupture de 1’échantillon augmente de fagcon considérable, ceci pourrait alors devenir un
facteur limitant dans le choix de la machine d’essai (cellule d’effort élevée). Avec de faibles valeurs
du parameétre (w), on risque de rencontrer des problemes pendant la phase de collage (défaut de
collage), et augmenter ainsi la dispersion des résultats expérimentaux. Aussi, nous avons choisi un
compromis en adaptant une largeur d’eéprouvette égale a w = 9.5 mm qui correspond a la largeur

d’un échantillon Arcan modifié : ce choix facilitera alors la comparaison des résultats. Ce résultat
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montre également que I’utilisation des becs usinés sur les cOtés, diminue énormément les

singularités des bords libres.

~—. 1.00 .
5 N S, Mises
= 0.90f ——Paramétres h=10, L=20, w=7.5 | - 1.0
Parametres h=10, L=20, w=9.5 0.9230

Parameétres h=10, L=20, w=11.5 0.8461
0.7692

0.6923
0.6153
0.5384
0.4615
0.3846
0.0

0.50 1

0.40

0.30

0.20

0 - ' '
-1 0.5 0 0.5 1 Section d’étude

Largeur wleax
Figure I. 16. Distribution de la contrainte dans le joint de colle en fonction de la largeur

(w).

1.4.5. Configurations de I’éprouvette Scarf modifié étudiées

Comme énoncé précédemment, les essais de type Scarf modifié permettent de caractériser le
comportement mécanique d’adhésifs, selon plusieurs modes de sollicitation hors-plan, en faisant
varier I’angle (8) entre I’axe horizontal et le plan du joint de colle. Il est cependant inconcevable de
réaliser des essais pour tous les angles de sollicitation possibles (& = [0°;,90°[). C’est pourquoi un
choix doit étre fait.

Au vu des performances en termes d’usinage et de machine d’essai, il n’est pas possible
d’utiliser un angle supérieur a § = 45° (la surface collée devient importante et par conséquence

I’effort a rupture augmente). Par conséquent, les angles considerés dans ce travail seront compris
. .. . N . .. . F
entre la borne maximale § = 45° (sollicitation homogene en traction/cisaillement, ratio F—” =1)etla
T
borne minimale: § = 0° (sollicitation en traction). Une configuration intermédiaire a § = 22.5°, a été

ajoutée, afin de disposer d’un point supplémentaire destiné a valider des résultats. Le Tableau 2,

présente les angles des substrats Scarf modifié choisis pour cette étude.

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE 28



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

Tableau 2. Configurations retenues pour /’essai Scarf modifié

Angle § Sollicitation traction Sollicitation cisaillement
0° +4+ N.A
22.5° ++ +
45° ++ ++

N.A : Non-applicable
(+) : Niveau de sollicitation

Le Tableau 3, présente les paramétres géométriques des substrats Scarf modifié retenus pour

la caractérisation expérimentale du comportement mécanique de I’adhésif industriel (cf. chapitre I1).

Tableau 3. Parameétres géometriques des échantillons Scarf modifié

Parametre L W Larm h L,

Dimension 50
50 9.5 20 10

(mm) cos(6)

1.5. Influence des défauts de collage sur le comportement mécanique
des assemblages de type Scarf modifié

L’objectif de cette étude est d’analyser I’influence de différents défauts de collage sur le
comportement mécanique et plus particulierement sur la plasticité qui pourrai se développer dans
des assemblages de type Scarf modifié. Notre approche consiste donc a appliquer un critere
d’¢élasticité aux différents cas de défauts, qui peuvent étre engendrés lors de la phase de collage. Ces
travaux porteront sur trois défauts : (i) désalignement hors plan des substrats ; (ii) désalignement
tangentiel des substrats ; (iii) défaut de parallélisme entre substrats (Figure I. 17-a,b,c), ainsi que
sur un défaut lié & la technique utilisée pour maitriser 1’épaisseur du joint de colle: (iv)

hétérogenéiteé de 1’épaisseur du joint de colle (Figure I. 17-d).
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Figure I. 17. Défauts étudiés lors du collage des éprouvettes Scarf modifié.(a) défaut
d’alignement hors plan, (b) défaut de parallélisme hors plan, (c) défaut d’alignement tangentiel, (d)
défaut d’ hétérogénéité de [’épaisseur du joint de colle.

Pour analyser 1I’'impact de ces défauts, le critere de Drucker-Prager (équation 2), conduit a
une bonne représentation de I’enveloppe élastique des adhésifs a base époxy [1][22]. Le Tableau 4,
présente les parameétres du critéere de Drucker-Prager, utilisés afin de tracer 1’enveloppe élastique
(Figure 1. 18-a) d’une colle a base époxy et possédant les parameétres élastiques linéaires suivants :
module d’Young E, 4, = 2 GPa et coefficient de Poisson v, 4, = 0.40.

a(o-vm)b-l'Ph_PO =0 (2)
o,m €St la contrainte de von Mises, P, représente la pression hydrostatique et a, b, P, sont
des parametres du matériau.

Tableau 4. Parameétres du critére exponentiel pour une colle a base époxy [25].

Parametres a b Py (MPa)

Valeur 2.34E — 4 3.10 41.32
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Figure I. 18. (a) Enveloppe élastique de Drucker-Prager, (b) distribution de la contrainte de

von Mises dans le joint de colle d’une éprouvette Scarf modifié 0° sans défaut de collage.

Pour analyser I’influence des différents défauts de collage sur la limite d’élasticité des
assemblages de type Scarf modifié, on s’intéresse principalement a la configuration § = 0°
(sollicitation en traction). Des modéles EF, sont implémentés sous ABAQUS®, en appliquant un
effort de chargement égal a 1N. Etant donné que les modeles numériques sont élastiques linéaires,
un facteur multiplicateur (a, dépendant de 1’effort) peut étre appliqué, afin de déterminer, la
contrainte de von-Mises (o) et la pression hydrostatique (P,) dans le joint de colle, pour un
effort donné (équation 3). Le but ici, est de relever la valeur de force F,, pour laguelle au moins un
des éléments du joint de colle atteint la limite d’élasticité (Figure 1. 18-b).

F,=1NX«a

Oym = Oym |1N Xa A3)
P, =P |1y X«

1.5.1. Défauts d’alignement hors plan des substrats

L’apparition de ce type de défaut pourrait étre due a 1’absence d’une pic¢ce dans le dispositif
de collage pour assurer la planéité des deux substrats tout au long de la phase de préeparation, et du
cycle de polymérisation. En appliquant le critéere preésenté précédemment, I’effort permettant
d’atteindre la limite d’élasticité de 1’adhésif a été calculé pour six valeurs de défauts d’alignement
hors plan (paramétre dy ; [0; 1000 um]), celui-ci est représenté sur la Figure 1. 19-a. La valeur
dy = 0 représente alors 1’état sans défaut et dy = 1000um, indique le défaut maximal attribué.

La modélisation de ce défaut de collage, est réalisée en deux étapes de calcul, dans le but de prendre
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en compte le redressement initial des substrats une fois 1’éprouvette serrée dans les mors (étape 1)

de la machine et ensuite lorsque la sollicitation mécanique est appliquée (étape 2).

Le résultat montre une évolution décroissante de I’effort (F,) lorsqu’on augmente la
dimension du défaut. Pour des défauts inférieurs a dy = 400um, un écart maximum de 0.03 kN a
été observe, ce qui représente ~0.18% d’erreur. Ensuite, il a été observé que I’écart entre efforts
(sans défaut et avec défaut) augmente considérablement, pour un défaut de 10% la largeur de
I’échantillon (dy = 1 mm), I’erreur augmente d’environ 3% par rapport I’effort d’une éprouvette

sans defaut de collage.
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Figure 1. 19. Effort nécessaire pour atteindre la limite d’élasticité de I’adhésif en fonction

des défauts d’alignement hors plan.

La distribution de la contrainte dans le joint de colle (sans défaut et avec défaut dy =
1 mm) pour le méme effort (F, = 16.5 kN), est représentée sur la Figure 1. 19-b. La premiere

conclusion qui peut étre tirée est que la distribution est 1égerement affectée par ce type de défaut.

1.5.2. Défauts d’alignement tangentiel des substrats

Un autre type de défaut de collage, peut se traduire par un désalignement des substrats selon
la direction tangentielle. Celui-ci peut apparaitre dans le cas ou le montage dédié au processus de
collage n’assure pas I’alignement parfait des substrats. La Figure 1. 20-a, met en évidence la chute
de I’effort a appliquer pour atteindre la limite d’élasticité de 1’adhésif dans un échantillon Scarf
modifié 0°, en fonction du défaut d’alignement tangentiel (paramétre d ; [0; 1000um]). Toutefois,

cette influence est négligeable avec une erreur maximale (dr = 1000um) égale a 0.12%.
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Figure 1. 20. Limite d’élasticité en fonction des défauts d’alignement tangentiel.

La Figure 1. 20-b, présente la distribution de la contrainte sans défaut et avec défaut (d, =
1 mm) du joint de colle dans le plan (o,,, Pr). Aucune différence notable n’a pas été observée sur

la distribution de la contrainte dans le joint de colle.

1.5.3. Defauts de parallélisme hors-plan des substrats

Les défauts de parallélisme hors plan des substrats, peuvent étre rencontrés dans des
échantillons collés, en appliquant une pression constante, tout au long du cycle de polymérisation
(comme c’est souvent le cas sur des films de colle) ou, par I’absence d’une surface de collage
suffisamment plane. Sur ces modeles EF, il a été egalement modélisé le «redressement » de
I’échantillon au moment du serrage dans les mors de la machine d’essai. Ce qui représente une
précontrainte du joint avant d’appliquer le chargement mécanique impose. Le parametre by,
représentant I’angle hors plan entre les substrats, varie entre [0° 1°]. La Figure I. 21-a, montre
I’évolution de I’effort a appliquer pour atteindre la limite d’élasticité en fonction du défaut étudié,
les résultats obtenus permettent de voir en particulier un affaiblissement, d’environ 0.7 kN & chaque
incrément d’angle. Pour le défaut maximal étudié, correspondant & ¥, = 1°, une erreur de 19% est
obtenue par rapport a la configuration sans défaut. La distribution de contrainte dans le joint de
colle est donc cette fois fortement influencée par ce type de défaut comme illustré par la Figure 1.
21-b. Il est possible de constater I’augmentation de la composante de von Mises (contrainte de
cisaillement), ce qui explique la chute d’effort (F,); cette différence montre I’importance de réussir
un collage avec des substrats parfaitement paralléles (direction hors plan), afin de s’assurer d’une

bonne caractérisation du comportement mécanique.
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Figure I. 21. Effort nécessaire pour atteindre la limite d’élasticité en fonction des défauts de

parallélisme hors plan.

1.5.4. Défaut d’homogénéité de I’épaisseur du joint de colle

Les défauts d’homogénéité de 1’épaisseur du joint de colle, sont directement liés a

I’application d’une mauvaise technique pour maitriser 1’épaisseur du joint de colle. L’analyse de ce

défaut est traduite par un angle y [0°; 1°], entre les plans des deux surfaces collées. L’évolution

de I’effort en fonction du défaut est tracée sur la Figure I. 22-a, ce parametre a une faible influence

sur la limite d’¢élasticité, un affaiblissement de 0.3 kN est observe, pour un angle maximum égal a

1°. La Figure 1. 22-b, présente la distribution de la contrainte dans le joint de colle, une légére

différence peut étre observée sur quelques éléments qui a priori sont plus sollicités en cisaillement.
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Afin d’identifier le défaut de collage le plus nocif sur le comportement mécanique des
assemblages de type Scarf modifié, 1I’erreur entre I’effort a appliquer sur une éprouvette sans et avec
un défaut maximal attribué, est représentée sur la Figure I. 23. Le résultat montre que le défaut de
parallélisme hors plan est considéré comme le plus critique, puisqu’ils engendrent une chute
d’effort de 19%. Une diminution de 3% de I’effort a quant a elle été observée lors de I’introduction
d’un défaut d’alignement hors plan (d; = 1 mm). Le défaut d’homogénéité du joint de colle,
correspond a une diminution de I’effort de 1.8%. Finalement, le défaut d’alignement tangentiel

engendre une chute de I’effort négligeable (0.10%).

dH =1 mm dT =1 mm Py =1° ¥ =1°

Figure 1. 23. Nocivité des défauts de collage.

1.6. ldentification des défauts de collage lors des essais mécaniques

Les défauts de collage présentés précédemment peuvent avoir une forte influence sur la
caractérisation expérimentale du comportement mécanique des adhésifs, une procédure
d’identification des défauts a été implémentée lors des essais mécaniques, en utilisant la technique
de Stéréo Corrélation d’Images Numériques (cf. Chapitre Il). Cette procédure s’intéresse
principalement a I’identification de I’angle entre les substrats, (défaut le plus critique sur le
comportement mécanique), dans le but d’avoir un premier critere de sélection des eéprouvettes. A
partir de la mesure par SCIN, il est possible de retrouver I’angle entre les deux substrats, qui

donnera ainsi I’accés au défaut de parallélisme hors-plan comme illustré sur la Figure I. 24.
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Figure I. 24. Nuage de points sur la surface de [’échantillon pour un défaut de parallélisme
hors plan.

La courbe du comportement mécanique (force/déplacement relatif) d’un échantillon,
présentant un défaut de parallélisme hors plan égal a ¢, = 0.3°, est comparée directement au
comportement mécanique d’une éprouvette sans défaut (Figure I. 25). Ce résultat confirme, la
baisse de la limite d’¢élasticité apparente, ainsi qu’une raideur élastique moins importante. Toutefois

I’erreur commise reste faible et comparable a ce qui peut étre observe sur des essais Arcan modifié
avec les pratiques utilisées a I’IRDL.
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Figure 1. 25. Comportement mécanique de [’assemblage, avec et sans défaut de collage.
1.7. Conclusion

L’objectif de ce chapitre vise a comparer différents essais mécaniques tirés de la littérature,
afin de sélectionner le moyen le plus adapté, pour caractériser le comportement mécanique

d’adhésifs en milieu industriel. Cet essai doit (i) étre simple en termes de mise en ceuvre ; (ii)
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permettre de solliciter un adhésif de maniére quasi-homogeéne (iii) suivant plusieurs directions de
chargement et (iv) permettre une multi-instrumentation. Parmi les différents moyens tirés de la
littérature, 1’essai Arcan modifié se présente globalement, comme le moyen le plus pertinent pour la
caractérisation mécanique des adhésifs. Néanmoins, la mise en ceuvre de ce type d’essai souléve
quelques difficultés concernant son utilisation en milieu industriel. Une alternative trés prometteuse
pour 1’essai Arcan, est représentée par 1’essai Scarf modifié, pouvant potentiellement répondre au
besoin industriel, en apportant des modifications a la géométrie des substrats, tout en conservant les

principaux avantages.

Une étude numérique a été réalisée dans le but d’optimiser la géométrie des éprouvettes
Scarf modifié proposées par Carrére [1]. Cette étude met en évidence I’'importance de la géométrie
des bras, afin de rendre quasi-homogeéne la contrainte sur la surface nominale (S,,) du joint de colle,
mais également de limiter les singularités au voisinage des bords libres. Il a été par ailleurs observé,
que la longueur de bras (L,,qs) conduit principalement a la diminution des effets de bord, ou
I’'usinage des becs reste une opération difficile. L’analyse de ce paramétre montre que lorsque la
longueur augmente, les effets de bord aux extrémités diminuent. La hauteur des bras (h), influence
notamment 1’homogénéité de la contrainte sur la longueur nominale (L,). L’utilisation de bras
épais, génere une distribution de la contrainte en forme de cloche avec la valeur maximale au centre
de la longueur totale (Ly) et quasi-constante sur toute la longueur. Au fur et @ mesure que la hauteur
(h) diminue, le niveau de contrainte augmente. Cependant, la contrainte a tendance a
s’homogénéiser sur la zone centrale et, devient quasi-nulle au niveau des bras (L), proche de
I’état de contrainte recherchée. Par contre, des valeurs h trop faibles peuvent favoriser la
plastification des substrats. Le dernier parametre étudié est la largeur (w) de 1’éprouvette Scarf
modifié. Si on fait varier ce parametre, on constate alors une évolution de la résistance globale de
I’éprouvette (effort & rupture), sans constater un changement significatif de la forme des
distributions de contraintes. Ce paramétre pourrait avoir un effet bénéfique si I’on souhaite
minimiser la dispersion due aux éventuels défauts de collage mais il augmentera significativement
I’effort & rupture : cela limitera alors 1’essai a des machines ayant une capacité supérieure a 50 kN.
Inversement, de faibles largeurs (w), favorisent la rupture prématurée de 1’assemblage mais
également la sensibilité aux défauts de collage en augmentant la dispersion des résultats

experimentaux.

Enfin, une stratégie simple, sous I’hypothése d’un comportement élastique du joint de colle
a été proposee, afin d’estimer 1’effort F, a appliquer sur une configuration Scarf modifie, pour
atteindre la limite d’¢élasticité au point le plus sollicité. Pour cela, le critere de Drucker-Prager a eté

utilise. La stratégie proposée a permis de comparer différentes configurations géometriques,

PAGE 37 SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



CHAPITRE |. DEVELOPPEMENT DE L’ESSAI SCARF MODIFIE

affectées par divers types de défauts de collage. Les résultats mettent en évidence que les défauts les
plus influents sur ’effort (F,) sont les défauts de parallélisme hors plan des substrats. Dans un cadre
industriel, si cet essai devait étre utilisé pour caractériser le comportement de 1’adhésif utilisé, il

serait alors recommandé de vérifier la conformité géometrique des éprouvettes apres le collage.
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Chapatre II.

CARACTERISATION MECANIQUE D’UN
ADHESIF A PARTIR DE L’ESSAI SCARF
MODIFIE

INTRODUCTION

r Ce chapitre présente le protocole de collage des éprouvettes Scarf modifie, ainsi que les
résultats expérimentaux des différentes campagnes d’essais réalisées. Celles-ci ont eu pour but la
caractérisation du comportement mécanique d’un film d’adhésif supporté sous sollicitations bi-

axiales quasi-statiques.

Quatre types d’essais ont été utilisés dans le but de caractériser le comportement mécanique
de T’adhésif étudié au moyen de 1’éprouvette Scarf modifié. La campagne de caractérisation
comprend : (i) des essais de traction monotone jusqu’a rupture, afin d’évaluer le comportement
mécanique (résistance) de la colle mais également de mettre en évidence les différents types de
régimes mecaniques (linéaire et/ou non-linéaire) de 1’adhésif'; (ii) des essais a différentes vitesses
de sollicitation dans le but d’étudier I’influence de la vitesse de chargement sur le comportement
mécanique de I’adhésif ; (iii) des essais de fluage a paliers multiples pour analyser le comportement
mécanique de 1’adhésif sous chargement a long terme (effet de la viscosité). Ces essais ont une
importance cruciale pour déterminer la formulation de la loi de comportement. Finalement, on
s’intéresse aux (iv) essais sous chargement incrémental croissant, 1’idée étant d’observer les
endommagements éventuels de 1’adhésif. Pour cette étape de caractérisation du comportement
macroscopique (force/déplacement relatif des substrats), la technique de Stéréo Corrélation
d’Images Numériques (SCIN) a été utilisée, car elle permet de mesurer les champs complets de
déplacement (3D - surfacique) de la zone investiguée. A partir de ces champs de déplacement, nous
pouvons déterminer les déplacements relatifs des substrats, mais aussi accéder, par dérivation, aux

champs de déformations indispensables pour I’identification du comportement de 1’adhésif (cf.

chapitre I1I). J
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I1.1. Assemblages collés Scarf modifié
11.1.1.Adhésif structurel

Le film adhésif d’épaisseur 0.33 mm (a I’état non polymérisé€), est un adhésif a base époxy
thermodurcissable, congu pour I’industrie aéronautique et aérospatiale, afin d’assembler des
composants métal-métal ou métal-composite. 1l est composé d’une résine a base époxy supportée
d’une grille de nylon (marquisette) afin de faciliter sa manipulation lors d’applications sur de

grandes surfaces de collage.

11.1.2.Substrats Scarf modifié

11.1.2.1. Matériaux

Les substrats Scarf modifié sont prélevés dans une plaque d'alliage aluminium AW7075-T6
d’épaisseur 10 mm, dont la composition chimique est indiquée dans I’annexe A.1.1. Cet alliage
d’aluminium présente les propriétés mécaniques suivantes : module d’Young E = 72 GPa,
coefficient de poisson de v = 0.32 et limite d'élasticité de o,, = 503 MPa [1]. Les substrats sont
découpés au jet d’eau, avec une vitesse de découpe de 7.6 m/min et une précision dimensionnelle
de +£0.05 mm. Les becs, destinés a réduire les effets de bord, sont usinés par fraisage dans ces

substrats en utilisant un centre d’usinage CNC a 4 axes.
11.1.2.2. Conception des éprouvettes Scarf modifie

Les Figure I1. 1 a Figure Il. 3 présentent les géométries (dimensions en mm) des substrats
pour chacune des configurations utilisées (0°,22.5° et 45°), issues de I’analyse paramétrique faite
au chapitre 1. La tolérance générale pour les cdtes non tolérancées est égale a £0.05 mm. Les becs

utilisés sont identiques pour les trois configurations des éprouvettes Scarf modifié (0°, 22.5° et 45°).

(a) Substrat Scarf modifié 0°

3 i
\e 13- 0.05 20.0003
Ar ) \A K-\é; —F—
™~ = 8 /2//*/\4/ K
L “./ a
2 < ¢ - 10
b ’ :

il
- - Détail B
/ Echelle : 10:1

10

Coupe A-A
Echelle : 1:1

Figure Il. 1. Plan d’usinage de l’éprouvette Scarf modifié 0°.

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE 44



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

(b) Substrat Scarf modifié 22.5°

——

50

Figure Il. 2.Plan d’usinage de I’éprouvette Scarf modifié 22.5°.

(c) Substrat Scarf modifié 45°

66

Figure 1. 3. Plan d usinage de [’éprouvette Scarf modifié 45°.

I1.2. Préparation de I’échantillon Scarf modifié

Afin d’assurer les mémes conditions expérimentales pour chaque échantillon, et de réduire
la dispersion des résultats. Une procédure de collage des éprouvettes Scarf modifié a été développée
et suivie scrupuleusement pour chacune des campagnes expérimentales. Cette section présente le

protocole expérimental utilisé pour assurer la bonne préparation des éprouvettes.

11.2.1.Montage de collage

Le collage des eprouvettes Scarf modifié nécessite un alignement rigoureux des substrats
tout au long du cycle de polymérisation de 1’adhésif. Le moindre désalignement (présence d’un

défaut) peut impacter la caractérisation expérimentale de 1’adhésif (cf. chapitre I).

Afin d’assurer de bonnes conditions de collage, un dispositif d’assemblage a été développé

au sein de I’IRDL (Figure 1l. 6). Ce dispositif est composé d’une plaque métallique (6), d’un vérin
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pneumatique (3) connecté a un manometre (4) (Figure 1. 5) et d’une plaque support (5) (Figure II.
4) qui assure la planéité des substrats dans le plan xy. Le substrat (1) est positionné a 1’aide de trois
cylindres (appuis inférieurs) qui bloguent son déplacement selon les directions x et y, ensuite le
deuxieme substrat (2) est bloqué selon y au moyen de I’appui supéricur. La rotation de ce deuxiéme
substrat est annulée par son contact avec le substrat (1). Les deux brides empéchent le mouvement
hors plan z de I’éprouvette. Le vérin pneumatique de diamétre intérieur ¢y¢-i = 12 mm est utilisé
pour transmettre une pression contrblée sur les deux substrats, cette pression pouvant varier entre
0 et 6 bars (réseau air comprimé). Une fois 1’effort appliqué sur la piéce support du ressort, celle-
ci sera ensuite bloquée a 1’aide des vis pour garder une pression quasi-constante tout au long du
cycle de polymérisation de I’adhésif, et cela grace au ressort de raideur 10 N/mm (1=

29 mm, Qyessore = 15 mm).

Appuis inferieurs Appui supérieur  Ressort

Piéce support
, du ressort

Bride basse Base Bride haute

Figure Il. 4.Premiere partie du dispositif de collage.

Figure Il. 5. Deuxiéme partie du dispositif de collage.
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Figure 1. 6. Vue d’ensemble du dispositif de collage.

11.2.2.Controle de I’épaisseur du joint de colle

La maitrise de I’épaisseur du joint de colle et de son homogénéité représentent une étape clé
du processus de collage, afin de déterminer les bonnes propriétés mécaniques de I’adhésif, tout en

assurant une bonne reproductibilité et répétabilité [2].

Dans le but de contrdler 1’épaisseur du joint de colle des éprouvettes Scarf modifié, nous
avons utilise des fils calibrés en acier de diameétre ¢;; = 200 £ 0.1um (épaisseur de I’application
industrielle), dont la composition chimique est indiquée dans I’annexe A.1.2. Ces fils calibrés sont
positionnes aux extrémités de 1’échantillon Scarf modifié, sur des entailles d’environ 4 mm
découpées dans le film adhesif (Figure 1. 9-D). Leur présence a ces endroits n’affecte pas le
comportement mécanique macroscopique (force/déplacement), car le niveau de contrainte y est
quasi-nul (cf. chapitre 1). Afin de vérifier la bonne épaisseur du joint de colle obtenue a partir de
cette technique, de la cire de démoulage a été appliquée sur les surfaces a coller de cing éprouvettes
Scarf modifié 0°. Ensuite, le collage des éprouvettes a été fait en suivant le protocole de collage (cf.
sections 11.2.3 et 11.2.4) et les éprouvettes ont été polymérisées en appliquant le cycle de
polymérisation recommandé par Safran (cf. section 11.2.5). Une fois le cycle de polymérisation
achevé, il est possible d’obtenir une éprouvette massique (Figure Il. 7). A I’aide d’un micrométre

(précision de 1um), I’épaisseur sur la longueur du joint est mesurée.

Figure Il. 7. Eprouvette massique extraite des substrats Scarf modifié a la fin du cycle de

polymérisation.
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La Figure Il. 8, montre la valeur moyenne (sur les cinq échantillons) de 1’épaisseur du joint
mesurée sur la longueur de 1’éprouvette Scarf modifi¢ 0°. Ensuite, le Tableau 1 présente 1’écart type
de I’épaisseur a chaque position de mesure. Les résultats obtenus laissent apparaitre une épaisseur
homogéne du joint de colle au sein de I’éprouvette Scarf modifié. Ils confirment également une

bonne maitrise de 1’épaisseur souhaitée (200 um) en utilisant cette technique.

Tableau 1. Ecart type de [ ’épaisseur du joint de colle.

Position de la mesure 0 15 30 45 60 75 90
(mm) (extrémité) (milieu) (extrémité)
Valeurs moyennes 200.5 201 200 200 201 200 201
Ecart type (um) +0.3 +04 +£02 +02 02 +04 +0.5
205
E 204+
i: 203 -
3
g 202 -
; 201 i { ] }
] R —— ----&---------- } ------
'g 199 |
§ 198
E_ 1977 @ Valeur mesurée
196 - - =Valeur théorique

195 Lt . . . . . . . . .
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
Longueur du joint de colle (mm)

Figure 1. 8. Epaisseur du joint mesuré sur la longueur de I’éprouvette Scarf modifié 0°.

11.2.3.Préparation de I’adhésif

Avant le collage des éprouvettes Scarf modifié, il est nécessaire de préparer I’adhésif pour
faciliter la mise en place des substrats dans le montage de collage. Ces étapes sont listées ci-apres :

» Sortir I’adhésif du congélateur (stockage a —18°C) et le conserver dans son sac hermétique
environ 30 minutes a tempeérature ambiante, afin de ne pas faire apparaitre d’humidité sur
I’adhésif. (Figure I1. 9-A) ;

= Pour chacune des configurations, découper I’adhésif, sans enlever les protections, en bandes
de largeur constante de 10mm avec une lame cutter (Figure Il. 9-B et Figure Il. 9-C). Les
dimensions précises pour chaque configuration sont les suivantes :

- Eprouvettes Scarf modifié 0° : 9,5 mm x 90 mm,

- Eprouvettes Scarf modifié 22.5° : 9,5 mm x 94 mm,
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- Eprouvettes Scarf modifié 45° : 9,5 mm x 111 mm.
= Découper deux entailles de 4 mm de longueur, a chaque extrémité de la bande d’adhésif,
afin de pouvoir y introduire le fil calibré (¢ = 200um) utilisé pour le contrdle de
I’épaisseur du joint de colle (Figure Il. 9-D) ;
= Découper a I’aide d’une pince coupante, deux morceaux de fil calibré de longueur [ =
10mm pour chaque éprouvette (Figure I1. 9-E). Lors de la découpe du fil calibré, il convient

de s’assurer qu’il ne reste pas de bavures métalliques (suite au découpage du fil) sur le

morceau du fil : vérification sous microscope optique ou projecteur de profil.

Figure 1. 9. Préparation de I’adhésif avant collage.

11.2.4.Collage de I’éprouvette Scarf modifié

La répétabilité des essais mécaniques est un point particulierement recherchée, car elle
témoigne de ’entiére maitrise du processus de collage et de la caractérisation expérimentale des
échantillons. Pour garantir une bonne reproductibilité, une procédure de collage a été rédigee afin
de s’assurer que pour toutes les campagnes d’essais, les échantillons ont €été obtenus en respectant
rigoureusement les mémes étapes de préparation. Ces étapes sont décrites ci-aprés et de maniere

trés factuelle.
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Poser le papier de verre, grade 220 sur une surface plane (Figure I1. 10-A) ;

Rayer les surfaces de collage des substrats au moyen du papier de verre en appliquant une
légere pression uniforme afin d’enlever les premicres couches brillantes de la surface
(Figure 11. 10-B) ;

Nettoyer la surface rayée avec un chiffon imprégné d’acétone (Figure 11. 10-C) ;

Sécher les substrats avec un chiffon propre ;

Retirer la bride basse du montage de collage (Figure Il. 10-D) ;

Positionner un de substrats en contact avec les trois appuis inférieurs simultanément (Figure
1. 10-D) ;

Mettre & nouveau la bride basse (Figure Il. 10-E) ;

Serrer les deux vis de la bride basse ;

Retirer une des protections du film de colle ;

Appliquer le film de colle sur la surface de collage du substrat qui n’a pas été positionné
dans le montage de collage (Figure Il. 10-F) ;

Appliquer manuellement une pression sur le film de protection du joint de colle ;

Déposer dans chacune de rainures du film de colle le fil calibré (Figure 11. 10-G) ;

A T’aide d’un cutter, retirer le second film de protection de la colle ;

Retirer la bride haute du montage de collage (Figure I1. 10-H) ;

Positionner le deuxiéme substrat en contact de I’appui supérieur (Figure Il. 10-H) ;

Mettre a nouveau la bride haute ;

Serrer légerement les vis de la bride haute ;

Mettre le ressort dans la piéce de support (Figure 11. 10-1) ;

Appliquer une pression adéquate au cycle de polymérisation dans le vérin pneumatique
(Figure 11. 10-1) ;

Serrer les vis de la piece de support du ressort ;

Retirer la pression du vérin pneumatique ;

Retirer le vérin pneumatique ;

Déposer I’ensemble « montage de collage — éprouvette » dans I’étuve ;

Démarrer le programme du cycle de polymérisation de 1’adhésif.
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Figure I1. 10. Principales étapes de collage des éprouvettes Scarf modifié.

11.2.5.Cycle de polymérisation

11.2.5.1. Cycle de polymeérisation

Afin d'assurer les conditions nécessaires pour une polymérisation compléte de 1’adhésif dans
le cadre d’applications industrielles, un cycle de polymérisation de 1’adhésif structurel a été
développé par Safran. Le cycle de polymérisation est le suivant (Figure I11. 11) :

e Rampe de montée de 3 °C/min ;
e Plateau a 150°C pendant 3 heures ;
e Pression constante de 3 bars.

Il n’est pas possible de contrdler a la fois la pression et 1’épaisseur du joint de colle dans une

étuve classique (sans autoclave). De ce fait, le ressort introduit dans le montage de collage (Figure

Il. 6), permet d’appliquer une pression quasi constante de 3 bars, tout au long du cycle de
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polymérisation. Cette pression jouera un role important au début de la phase de polymérisation
lorsque 1’adhésif, initialement sous forme de film, se fluidifiera vers les températures proches de
150°C. En effet, le ressort applique une pression sur le substrat qui rentrera en « contact » avec les

deux fils calibrés, et permettra alors d’établir une épaisseur constante au sein du joint de colle.

160 T T o~ T 4
140 - ]
— - 3
) 120 Pression constante )y
=~ =
) ©
5 100F omi o
E Rampe 3°/min » §
o L 1 o
g 80 §
[ o
60 =——Cycle de polymérisation ] 1
=——Pression
40 - 4
20 | | | . 0
0 1 2 3 4 5

Temps (h)

Figure 11. 11. Cycle de polymérisation.

Dans le but d’analyser la température au cceur du joint de colle tout au long du cycle de
polymérisation, un thermocouple de type K de diamétre 100um et de plage de mesure [— 80°C,
250°C], a été positionné au milieu du joint de colle d’une éprouvette Scarf modifié. La Figure II.
12, présente la température mesurée dans 1’étuve en fonction du temps (courbe rouge), ainsi que la
température mesurée au milieu du joint de colle en fonction du temps (courbe bleue). Ce résultat
montre qu’il n’y a pas de différence notable entre la température mesurée au cceur du joint de colle

et la température de I’étuve.

160 : : ; ; . ; 4

Température (°C)
N
Pression (Bar)

—Cycle de polymérisation
+ Termocouple enciente thermique
+ Termocouple milieu du joint de colle
40 H —Pression 1

Jo

0 1 2 3 4 5 6 7 8
Temps (h)

Figure I1. 12. Température du joint de colle pendant le cycle de polymérisation.
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11.2.5.2. Taux de polymeérisation de ’adhésif

Préalablement a la caractérisation mécanique, les données « fournisseur » ont été complétees
par un certain nombre d’essais permettant d’accéder aux propriétés physicochimiques.

L’analyse calorimétrique différentielle (DSC) permet de mesurer le taux de réticulation de
I’adhésif étudié dans les éprouvettes Scarf modifie apres le cycle de polymérisation. L’instrument
utilisé est une machine DSC 214 (NETZSCH instrument) avec une plage de températures de
fonctionnement [—170°C, 600°C], dans laquelle est déposée une capsule de référence hermétique
en aluminium et une capsule contenant 10 — 15mg de I’adhésif ayant suivi le cycle de
polymeérisation et extrait des éprouvettes Scarf modifié (cf. section 11.2.2). Les mesures s’effectuent
sous atmosphere d’azote et la calibration de I’appareil est réalisée a ’indium. La vitesse de
chauffage pour la détermination de I’exothermie de la réaction est fixée a 3 + 0.5°C/min et la
plage de température est[—30°C,275°C]. La méme analyse calorimétrique différentielle est
appliquée a un échantillon d’adhésif non polymérisé.

La Figure Il. 13 présente I’exothermie de réaction des deux échantillons analysés (cuit et
non polymérisé). Les enthalpies de réaction (aire sous la courbe) ont été déterminées et introduites
dans 1’équation (1), afin d’établir le taux de polymérisation de 1’adhésif dans les éprouvettes Scarf

modifié apres le cycle de polymérisation.

o AH,
Tp(%) = <1 - x5 > x 100 (1)

Np
ou AH, = 17.52] /g et AHy, = 204/ /g représentent respectivement les réactions exothermiques

de I’échantillon polymérisé et non polymérisé. Le taux de polymérisation de 1’adhésif obtenu est de
91.4 %.

0.3
0.25| $Exo Aire : 204J/g
0.2
’g’o 15 Aire : 17.52 J/g
2
£ 0.1
2
20.05
©
s
c Of
w
0.05
=—=DSC échantillon polymérisé
-0.1 ==—=DSC échantillon non polymérisé

0 50 100 150 200 250
Température (°C)

Figure 1. 13. Analyse calorimétrique différentielle (DSC) de I’adhésif-
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I1.3. Mesure de champs de déplacement de I’échantillon Scarf modifié

Les essais de type Scarf modifié sont réalises sur une machine de traction/compression
hydraulique uni-axiale INSTRON 1342 avec une capacité maximale de +100 kN. Des mors de
serrage hydraulique ou mécanique peuvent étre utilisés, afin de fixer I’échantillon directement sur la
machine d’essai. Le fait de ne pas avoir un systéme de fixation (comme dans le cas des essais Arcan
modifié), permet une plus large gamme de solutions d'instrumentation de I’essai. Dans ces travaux
de thése, trois techniques d’instrumentation ont été implémentées : (i) Stéréo Corrélation d’Images
Numériques (SCIN); (ii) Suivi par Emission Acoustique (EA) ; (iii) Fibre optique a réseau de Bragg
(FBG). Cette section présente plus en détail la technique SCIN utilisée pour caractériser le
comportement mécanique de 1’adhésif de I’étude dans le cadre des essais Scarf modifié. Les
techniques EA et FBG seront présentées plus en détail dans les chapitres 1V et V.

La mesure des champs de déplacements par SCIN a été réalisée a 1’aide du systéme optique
GOM-5M (Figure Il. 14-a). Le systeme est composé de deux caméras, qui permettent d’acquérir
des images avec une fréquence d’acquisition constante mais ajustable jusqu’a 7 images/s, d’un
systéme d’éclairage et d’une unité centrale. Les deux caméras sont positionnées a une distance
d’environ 20 ¢cm de I’échantillon afin d’observer une zone proche du joint collé au centre de
I’éprouvette (Figure 1l. 14--b). La résolution en déplacement de ce systéme de mesure, pour un
volume de corrélation de a 30 x 24 x 15 mm3 (taille mire calibrée), est de 0.01 um. Les
fréquences d’acquisition possibles et la gamme de déformations mesurées du systtme GOM-5M

sont décrites dans le Tableau 2 [3].

(a) (b)

Figure 1. 14. Systeme de corrélation d’images numériques GOM 5M, (b) mise en place de

[’échantillon Scarf modifié dans la machine d’essais.
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Il est important de noter que dans ’optique d’utiliser cet essai dans un cadre industriel,
I’utilisation d’un systéme de corrélation d’images numériques 2D est suffisant pour obtenir le
comportement macroscopique (force/déplacement) de 1’assemblage. Pourtant 1’analyse des défauts

de collage lors des essais, nécessite 1’utilisation d’un systéme 3D.

Tableau 2. Fréquences d’acquisition et gamme de déformations. [4]

Mesure des déformations pour une
Systéme Fréquence max mire de calibrage 10 x 8 mm?
Gamme résolution
GOM 5M 7Hz 0.02% a > 100% 0.01%

Le codage sous forme de mouchetis, nécessaire a la Stéréo Corrélation d’Images
Numériques (SCIN), est obtenu par projection de taches de peinture noire sur un fond blanc au
niveau de la surface cible de I’échantillon Scarf modifié (Figure Il. 15). Dans le but de mesurer les
champs de déplacements et de calculer par la suite la déformation des substrats au voisinage du
joint de colle, une grille « repére » placée au centre et perpendiculaire au joint de colle est tracée,
comme indiquée dans la Figure Il. 15-b. Cette grille sert de référence pendant la phase de post-
traitement, afin de récupérer les déplacements et déformations moyens des zones 2 et 3 par rapport

a la zone 1 (élimination du mouvement corps rigide), comme montré dans la Figure I1. 16.

(a (b)

Figure I1. 15. Préparation de I’échantillon avant essai.
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Figure Il. 16. Zones de post-traitement.

I1.4. Caractérisation expérimentale d’un film d’adhésif base époxy

La caractérisation mécanique des adhésifs requiert la mise en place de différents essais
mécaniques pertinents afin de mettre en évidence de maniere simple et claire le comportement
mécanique de I’assemblage. L’objectif de cette section est de présenter les résultats issus de
différentes campagnes d’essais réalisées sur 1’adhésif structurel sous sollicitations locales multi-

axiales quasi-statiques a 1’aide de I’essai Scarf modifié.

Les essais mécaniques ont été menés a température ambiante et pilotés en effort imposé de
0.2 kN /s. Le systéme optique GOM-5M est synchronisé avec la machine d’essai, afin de récupérer

I’effort appliqué a chaque prise d’image ( fréquence égale a 1 Hz).

11.4.1.Essais monotones jusqu’a rupture

La premiere campagne d’essais s’intéresse plus particulierement a la réponse macroscopique
(force/déplacement relatif) du joint de colle sous sollicitation monotone jusqu’a rupture des
éprouvettes Scarf modifié. La Figure Il. 17 présente les résultats obtenus de trois essais pour
chacune de sollicitations utilisées : traction (6§ = 0°), traction-cisaillement (§ = 22.5°) et traction-
cisaillement (6 = 45°). Le déplacement relatif entre les deux substrats est décomposé, selon la
direction normale (Figure 11. 17 a, b et d) et la direction tangentielle (Figure 1l. 17 c et e), mais la

force reste celle mesurée par la machine de traction.

Les résultats des essais monotones montrent une bonne répétabilité de 1’essai et une
dispersion faible (< 2% sur ’effort a rupture et < 3% sur le déplacement relatif). Pour chaque
configuration de I’essai Scarf modifié, deux régimes peuvent étre observés. Tout d’abord, un régime
élastique caractérisé par une dépendance linéaire entre le déplacement relatif et la force appliquee,
suivi d’un deuxieéme régime non linéaire jusqu’a rupture du joint de colle. Les déplacements a

rupture observeés, sont compris entre 12% et 15 % de ’épaisseur du joint de colle.
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Figure I1. 17. Résultats macroscopiques du comportement des assemblages Scarf modifié
sous sollicitation monotone. (a) 6=0°, (b,c) 0=22.5° (d,e) 0=45°.

La Figure Il. 18 montre la comparaison des courbes de comportement mécanique obtenues

pour les différentes configurations des essais Scarf modifié (& = 0°,22.5° et 45°). Avant
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d’analyser ces résultats, il est important de rappeler que la surface collée varie d’une configuration a
une autre. On constate que la rigidité selon la direction normale (Figure Il. 18-a), entre la
configuration & § = 0° et la configuration a § = 22.5° reste relativement proche malgré une
augmentation de la surface collée pour & = 22.5°. Ce n’est plus le cas en comparant la
configuration & 6 = 0° avec celle & § = 45°. L’augmentation de la rigidité est sans doute due
principalement a I’augmentation de la surface collée, car on peut retrouver la relation suivante :

545" _ Fe45° -~ \/E
SO° Fe0°

ou Sy, et S,so représentent les surfaces collees nominales respectivement pour les

configurations § = 0°, § = 45° et F,, et F,,so sont les limites d’élasticité pour les deux
configurations.

40

40
35+ 35+
30 30+
E 251 225 r
~ =
° x
© 20 820+
o =
w o
15} 15t
10 —— Scarf 0° - ép 200pm - 0.2kN/s 101 .
—— Scarf 22.5°- ép 200pm - 0.2kN/s —Scarf 22.5°- ép 200um 0.2kN/s
5 Scarf 45°- 6p 200um - 0.2kN/s ] 5 ——Scarf 45°- ép 200um - 0.2kN/s |
M Il 1 L 1 1 Il 0 1 1 Il Il Il 1 1 Il
0 0.005 001 0015 002 0025 0.03 0 0005 001 0015 002 0.025 0.03 0.035 0.04
DN (mm) DT (mm)
(a) (b)

Figure Il. 18. Comportement mécanique des assemblages Scarf modifié. (a) direction

normale, (b) direction tangentielle.

Afin d’identifier la limite d’élasticité de chacune des configurations de 1’essai Scarf modifié, le ratio
(F/DN) est déterminé et tracé pour chaque point de la courbe du comportement mécanique (Figure
I1. 19). Ce fait met en évidence le point ou la baisse de la raideur mécanique est critique. La limite
d’¢élasticité est obtenue en séparant les deux régimes. Les limites d’élasticité, identifiées pour

chaque configuration d’essai Scarf modifié¢ sont reportées au Tableau 3.

SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA PAGE 58



CARACTERISATION ET MODELISATION DES JOINTS DE COLLE SOUS SOLLICITATIONS BI-AXIALES STATIQUES

3000 °

2500F o °

' ~
e ° ) ~
o - Se0_ Sl M..\-..;ii -t

2000 *,

1500 - "

. ~e

1000 - \ 1

Raideur (kN/mm)

500 [

10 20 30 40 50 60 70 80
Nb points

Figure I1. 19. Raideur mécanique en fonction de points expérimentaux essai 6=0°.

Tableau 3. Limite d'élasticité des essais Scarf modifié.

Configuration de [’essai Scarf modifié 0°

Scarf modifié 22.5°

Scarf modifié 45°

Limite d’¢lasticité 17.5 + 0.7 kN 19.6 + 0.9kN

25.3 + 0.3kN

11.4.2.Influence de la vitesse de chargement sur le comportement

meécanique

L’objectif de cette section est d'évaluer I’influence de la vitesse de sollicitation sur le

comportement mécanique de 1’adhésif structurel. Trois vitesses de sollicitation (0.02kN /s, 0.2kN/

s et 2kN/s) ont été utilisées pour chacune des configurations d’essai Scarf modifié . La Figure Il.

20, présente le comportement mécanique (force/déplacement relatif) de 1’adhésif sous 1’effet de la

vitesse de sollicitation a I’aide des éprouvettes Scarf modifié.
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Figure 11. 20. Comportement mécanique des assemblages Scarf modifié a différentes vitesses
de sollicitation (0.02, 0.2 et 2 kN/s). (a) 6=0°, (b,c) 0=22.5° (d,e) 0=45°.

Le début des courbes expérimentales est essentiellement caractérisé par un comportement
mécanique quasi-élastique linéaire. Sur ce premier régime, a I’exception de I’essai a 0° on
n’observe pas une forte influence de la vitesse de sollicitation. A contrario, sur le régime non-
linéaire, on observe une influence non-négligeable de la vitesse de sollicitation sur le comportement
mécanique ainsi que sur I’effort a rupture. En effet, on constate un niveau d’effort a rupture
croissant avec la vitesse de sollicitation, ceci a été observé pour les trois configurations de 1’essai

Scarf modifié.

A Texception des essais Scarf modifié 0° sollicités a 0.02 kN/s, on observe que la limite

d’élasticité (F,) de I’adhésif étudié est peu affectée par la vitesse de sollicitation.
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11.4.3.Essais de fluage a paliers multiples

Le phénomene physique du fluage est observé en appliquant un chargement constant qui
génére une déformation a long terme sur un matériau. La déformation engendrée lors d’une telle
sollicitation peut entrainer la rupture du matériau ; ce phénomene représente alors un point
important pour la conception de structures ainsi qu’au choix de la technique d’assemblage a utiliser.
L’objectif de cet essai est d’étudier le comportement au fluage de 1’adhésif structurel sollicité en
traction (éprouvette Scarf modifié 0°) et en traction-cisaillement (éprouvette Scarf modifié 45°),
afin de mettre en évidence ’effet de la viscosité sur le comportement linéaire et non-linéaire du

matériau.
11.4.3.1. Scarf modifié 0°

Les essais de fluage des éprouvettes Scarf modifié 0° ont été réalises en appliquant quatre
paliers (charge/décharge) d’effort, chaque palier ayant une durée de 2000s, dans le but de permettre
a I’adhésif de sortir du fluage primaire [5,6].

Les trois premiers paliers de fluage (1 kN; 7 kN et 14 kN ) observés sur la Figure Il. 21-a
sont réalisés a des efforts inferieurs a la limite d’élasticité. Les valeurs de force pour ces paliers
représentent (3%Fyax ; 21%Fyax €t 45%Fuyax) OU Fyax = 32 kN désigne la force a rupture pour
I’essai de traction monotone sur Scarf modifié a 0°. Le quatriéme palier ( 65% Fyqy) @ pour
vocation d’évaluer le comportement de la colle pour un chargement de fluage lorsque la valeur de la
force appliquée dépasse le seuil d’¢élasticité ( on rentre dans le régime non linéaire). La phase de
décharge a suivi les mémes paliers que pour la montée, a I’exception du palier a 1 kN, ou la force
imposée est égale & 0.

La Figure Il. 21-b montre I’évolution du déplacement relatif mesuré dans la direction
normale au joint de colle en fonction du temps pour deux essais de fluage réalisés sur des
éprouvettes Scarf modifié 0°. Ce déplacement évolue relativement peu sur les 3 premiers paliers,
mais on peut constater une évolution significative sur le quatrieme palier. Sur la phase de décharge,
le déplacement évolue peu mais a la fin de I’essai on retrouve un déplacement non nul. Ceci
s’explique par deux faits : (i) la part la plus importante de déplacement résiduel vient du fait que la
force au quatrieme palier a dépassé la limite d’élasticité. On constate que sur ce régime, le
comportement mécanique est tres sensible a la viscosité. (ii) Méme si pour les trois premiers paliers
le déplacement relatif entre les deux substrats évolue peu sur la phase de fluage, il est possible qu’a
la fin de I’essai ces déplacements dus a la viscoélasticité n’aient pas eu le temps de se relaxer

complétement.
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Figure Il. 21.Essais de fluage sous sollicitation de traction.

La Figure Il. 22 présente plus en détail 1’évolution du déplacement normal en fonction du
temps, des deuxieme, troisiéme et quatrieme paliers de fluage. Pour des niveaux de chargement
inferieurs a la limite d’¢élasticité (sous sollicitation de traction), la dispersion entre les deux essais
est faible (5%) ; mais 1’écart devient plus important (12%) dés qu’on dépasse le seuil d’élasticité.
Ces dispersions sont sans doute dues a des défauts de collage qui peuvent accélérer la localisation
de la déformation dans le joint de colle. Cependant, le déplacement maximal sur le quatriéme palier
est de 15 um, une valeur relativement faible qui pourrait potentiellement étre affectée par le bruit de

mesure de la SCIN.
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Figure I1. 22. Fluage du régime linéaire et non-linéaire sous sollicitation en traction.
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11.4.3.2. Scarf modifié 45°

Les essais de fluage sous sollicitation de traction-cisaillement (Scarf modifié 45°) ont été
réalisés en appliquant les mémes paliers d’effort et la méme durée que ceux utilisés pour les essais
Scarf modifié 0°. En effet la limite d’élasticité des essais Scarf modifié a 45° est plus élevée que
celle des essais Scarf modifié 0°, car la surface de collage est plus importante. Par conséquent, les
quatre paliers appliqués restent sur le régime linéaire du comportement mécanique de 1’adhésif

sollicité en traction-cisaillement.

La Figure 1. 23 -a montre les paliers d’effort appliqués. La Figure Il. 23 —b et la Figure II.
23-c présentent respectivement les déplacements relatifs dans les directions normale et tangentielle

en fonction du temps pour deux essais de fluage réalisés sur des éprouvettes Scarf modifié 45°.
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Figure I1. 23. Essais de fluage sous sollicitation en traction-cisaillement.

La Figure Il. 24 représente un « zoom » du déplacement normal en fonction du temps des
deuxieéme et troisiéme paliers de fluage. Comme nous I’avons vu précédemment, il y a trés peu
d’effet de la viscoélasticité sur le comportement normal (DN) et tangentiel (DT). Par contre, on
constate que pour le quatriéme palier, le déplacement tangentiel met en lumiére une viscoélasticité

notable. Ce résultat est intéressant car il montre clairement que la colle flue légerement méme si la
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force associée au quatrieme palier de fluage est en dessous de la limite d’¢lasticité. Ce phénomene
pourrait étre encore plus visible sur les essais cycliques. On retient que pour une modélisation
robuste il est fortement conseillé d’intégrer la viscoélasticité dans la modélisation. On peut

également observer une dispersion tres raisonnable pour ces essais.
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Figure 11. 24. Fluage du régime linéaire sous sollicitation en traction-cisaillement.

11.4.4.Essais cycliques (charge/decharge) sous chargement incrémental

Les adhésifs peuvent présenter un comportement mécanique complexe, notamment di aux
différents mécanismes de déformation, et leur couplage (€lasticité, viscosité, plasticité...). Ces
mécanismes ne peuvent pas étre mis en évidence a partir de simples essais monotones jusqu’a
rupture [7]. Méme si I’objectif de ces travaux n’est pas d’étudier le comportement cyclique des
assemblages collés, cette section présente quelques essais sous chargement incrémental pour la
configuration Scarf modifi¢ a 0° dans le but d’appréhender la réponse macroscopique
expérimentale de 1’adhésif étudié.

Dix cycles de charge/décharge ont été appliqués en augmentant progressivement la force de
I’incrément avec un pas de 3.2 kN soit 10% de I’effort a rupture des essais monotones des
éprouvettes § = 0° (F,qx = 32 kN). Ces essais sont menés jusqu’a rupture des éprouvettes, comme
indiqué dans la Figure 1I. 25-a.

La Figure Il. 25-b montre la courbe force/déplacement relatif normal obtenue sous
chargement cyclique incrémental ainsi que la courbe force/déplacement normal d’un essai Scarf
modifié 0° sous chargement monotone (tous les deux pilotés en effort imposé avec une vitesse de
chargement de 0.2 kN /s).
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Figure I1. 25. Essai de chargement incrémental. (a) effort appliqué, (b) comportement

mécanigue macroscopique.

Sous chargement cyclique incrémental, il est possible d’observer de fagon claire une forme
hystérétique (qui confirme le caractére dissipatif de 1’adhésif) dont I’amplitude augmente avec le
chargement appliqué, ainsi qu’une diminution d’environ 3.7% de la raideur élastique (prise a la
décharge [8]) a la fin de la sollicitation cyclique (F = 100%£,,,,). Sous les six premiers cycles de
sollicitation, le comportement mécanique reste identique au comportement mécanique Ssous
sollicitation monotone. Une fois la limite d’¢élasticité dépassée (F = 70%F,,,), On observe un
écart important par rapport a la courbe monotone (déformation permanente), résultant de

mécanismes dissipatifs tel que de I’endommagement de 1’adhésif.

11.4.5.Faciés de rupture

La Figure 1l. 26, présente les facies de rupture représentatifs d’éprouvette Scarf modifié
observés pour les différents essais monotones réalisés. Pour la sollicitation en traction de 1’adhésif
structurel a 1’aide de 1’éprouvette Scarf modifi¢ 0° (Figure Il. 26-a) on montre a 1’aide du
microscope numérique Keyence [9] que les faciés de rupture obtenus sont totalement cohésifs. Pour
la sollicitation en traction-cisaillement de 1’adhésif (Scarf modifié 22.5° et 45°), les faci¢s de
rupture obtenus sont trés localement en mode mixte (ou cohésif superficiel) caractérisés par des
petites zones périodiques, au milieu d’'une maille de la marquisette, ou I’on devine les substrats
(Figure I1. 26-b). Néanmoins, le procédé de préparation de surface et de collage s’avére robuste et

efficace, car dans la quasi-totalité des essais, les ruptures se révelent cohésives.
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(@) : Scarf modifié 0°
(Rupture cohésive)

(Rupture mixte)
Figure 1l. 26. Facies de rupture des éprouvettes Scarf modifie.

I1.5. Conclusion

Ce chapitre porte principalement sur la procédure de collage (montage de collage, cycle de
polymérisation, contrdle de 1’épaisseur et déroulement de ’essai Scarf modifi¢), ainsi que sur la
caractérisation expérimentale d’un film supporté d’adhésif structurel base époxy au moyen d’essais

Scarf modifié, sous sollicitations bi-axiales quasi-statiques.

Tout d’abord, un montage de collage a été développé, pour assurer des conditions trés
similaires aux spécifications imposées par la procédure de collage. Une premiére caractéristique
importante de ce montage est la maitrise de la pression, qui doit étre constante et égale a 3 bars,
tout au long du cycle de polymérisation de I’adhésif. Le positionnement rigoureux des substrats
(planéité de I’échantillon, maitrise de 1’épaisseur du joint...) est la deuxieme condition nécessaire
afin de minimiser les potentiels défauts de collage, et par conséquent d’assurer une caractérisation
expérimentale fiable du comportement mécanique de 1’adhésif. L’épaisseur constante du joint de
colle est obtenue grace a des fils calibrés (¢ = 200 um) qui ont été placés au niveau des bras, ou le
niveau de contrainte est assez faible (cf. chapitre I). Cette technique confirme une tres bonne

maitrise de I’épaisseur aux valeurs souhaitées.

Les différentes campagnes d’essais menées et présentées dans ce chapitre, montrent les
principaux éléments du comportement mécanique macroscopique (force/déplacement relatif) de
I’adhésif étudié sous sollicitations bi-axiales quasi-statiques. A partir des résultats des essais
monotones menés jusqu’a rupture, deux régimes peuvent étre observés; tout d’abord une
dépendance linéaire entre la force et le déplacement, suivi d’un régime non-linéaire jusqu’a rupture
de I’échantillon. Les déplacements a rupture observés, sont compris entre 12% et 15 % de

I’épaisseur du joint de colle (200um). Ensuite, les résultats obtenus lors d’essais a différentes
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vitesses de sollicitation montrent une faible dépendance a la vitesse de chargement sur le premier

régime et une forte dépendance sur le régime non-linéaire.

Des essais de fluage a paliers multiples ont été menés sur deux configurations d’essai Scarf
modifié (§ = 0° et 45°) afin d’identifier ’effet de la viscosité sur le déplacement relatif. Pour les
paliers avec des efforts inferieurs a la limite élastique, les résultats montrent peu de fluage sur le
déplacement relatif et ce, pour les deux types de sollicitation : traction et cisaillement ; mais a long
terme 1’effet de la viscosité peut s’avérer plus important. Si les paliers de fluage présentent des

efforts supérieurs a la limite d’élasticité, une visco-plasticité est trés clairement visible.

Des essais cycliques sous chargement incrémental ont été réalisés sur des échantillons Scarf
modifié & 0°. On retient tout d’abord la présence de boucles d’hystérésis, dont 1’amplitude
augmente. Ce résultat met en évidence le comportement visqueux de I’adhésif. Le déplacement
relatif est différé lors des premiers cycles et 1’éprouvette tend a retrouver sa longueur initiale aprés
que la contrainte soit redevenue nulle. Nous avons par ailleurs noté que pour une force supérieure a
la limite d’élasticité, le joint de colle présente une déformation permanente témoignant de la
présence de mécanismes dissipatifs comme de 1’endommagement. Cette observation est confirmée

également par la perte de raideur de 1’ordre de 31% pour le dernier cycle.

Pour I’ensemble des essais réalisés au moyen d’éprouvettes Scarf modifié, les facies de
rupture sont principalement cohésifs (ou cohésifs superficiels), ce qui confirme une bonne
préparation des échantillons (en 1’absence de ruptures adhésives) et permet d’envisager une

caractérisation robuste du comportement mécanique de 1’adhésif.

A partir de ces points clés observés sur les résultats expérimentaux, quelques idées se
dessinent, afin de proposer les mécanismes indispensables pour une loi de comportement
mécanique de 1’adhésif sous chargement quasi-statique. Tres peu de fluage pendant le régime
linéaire, conduit a opter pour un comportement ¢lastique ou viscoélastique suivi d’un comportement

visco-plastique pour le régime non-linéaire du comportement mécanique de 1’adhésif.
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Chapitre I11.

STRATEGIE DE CARACTERISATION ET
D’IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT
MECANIQUE DES ASSEMBLAGES COLLES

INTRODUCTION

r La distribution des contraintes dans le joint de colle lors d’essais mécaniques est rarement
uniforme. Le comportement mécanique du joint est souvent décrit par des modéles qui integrent les
mécanismes de déformation réversible (élasticité), irréversible (plasticité) et dépendant du temps. Il
n’est donc pas possible d’utiliser des stratégies simplifiées pour identifier le comportement
mécanique des adhésifs. La méthode de calcul par éléments finis permet d’étudier plus finement la
distribution de 1’état des contraintes dans les adhésifs, lorsqu’ils assurent 1’assemblage d’éléments
structurels présentant des géométries et des comportements complexes. L’utilisation d’une
modélisation par éléments finis dans une approche de type «identification inverse » permet de
déterminer les valeurs des paramétres du modéle de comportement mécanique. Si la stratégie
d’identification inverse peut étre utilisée de maniére rapide pour obtenir les paramétres élastiques,
son application sur la partie non-linéaire peut s’avérer quant a elle trés couteuse en temps de calcul.

Ceci explique son utilisation trés marginale dans le milieu industriel.

Ce chapitre a pour objectif de présenter les travaux réalisés sur le développement d’une
méthode de caractérisation du comportement mécanique des adhésifs, permettant d’accéder
directement a la courbe (o, €) au milieu du joint de colle, sous différentes hypothéses et a partir des
déformations mesurées avec la technique de SCIN. Dans le but de valider les hypothéses faites,
ainsi que le comportement mecanique obtenu pour 1’adhésif structurel, une loi de comportement
élasto-plastique implémentée sous Abaqus (subroutine UMAT), a été directement identifiée sur les
courbes (o, €). Une bonne concordance a été observée entre le comportement mécanique identifié
avec cette nouvelle méthode et le comportement macroscopique expérimental de 1’essai Scaj

modifié.
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[11.1.Modélisation du comportement mécanique des adhésifs

La caractérisation du comportement intrinséque de 1’adhésif (o, €), représente une étape
essentielle lors de la conception de structures collées et la prédiction de leur rupture [1-3]. D’une
maniere générale, les assemblages collés présentent souvent une distribution non-homogene des
contraintes tout au long du joint de colle (cf. Chapitre ). Par conséquent, la courbe (o, €) intrinséque
au comportement mécanique de 1’adhésif, est généralement difficile a acquérir, ce qui rend
complexe I’identification des paramétres d’une loi de comportement [4]. Pour analyser les
contraintes dans le joint de colle, deux approches peuvent étre utilisées: I’approche de type
analytique, basée sur des formulations simplifiées (souvent issues des théories linéaires et
comportement unidirectionnel) qui cherchent a décrire 1’évolution des contraintes sous sollicitation
mécanique de I’adhésif [5-8]. Cependant, cette approche est limitée lorsque le cas d’étude devient
complexe, comme par exemple : geométrie complexe, une distribution non-homogéne de la
contrainte dans le joint de colle, le comportement non-linaire de 1’adhésif, la prise en compte
d’effets thermiques ou encore une variation de 1’épaisseur du joint. La seconde approche de type
numérique, est basée sur des modeéles de type éléments finis (EF). Elle est capable de résoudre des
problémes plus complexes, et permet une analyse globale qui prend en compte la distribution non-
homogeéne de la contrainte dans le joint de colle et, la non-linéarité du comportement mécanique des
matériaux. Cette deuxiéme approche permet également d’étudier I’influence de plusieurs
parametres sur le comportement mécanique macroscopique d’un assemblage ou de réaliser une

confrontation entre des réponses numeriques et expérimentales [9-11].

Etant donné que 1’un des objectifs de ce travail de thése s’intéresse particuliérement a la
caractérisation du comportement mécanique des adhésifs, des approches de type numérique (EF),
semblent appropriées (particulierement pour le comportement élastique), afin d’identifier les

paramétres d’une loi de comportement de 1’adhésif étudié¢ au moyen de 1’essai Scarf modifié.

1.1.1. Stratégie d’identification inverse

La stratégie d’identification inverse est utilisée pour déterminer les parameétres (d’une loi de
comportement) qui définissent le comportement mécanique d’un matériau et, dans notre cas, celui
de la colle [12]. Par conséquent, cette stratégie est trés utilisée pour caractériser le comportement
des adhésifs dans les assemblages collés presentant des géométries complexes, en supposant que le
comportement des substrats reste dans le domaine élastique lors de la sollicitation, tel que proposé
par R. Adams et al [13].
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Cette stratégie d’identification inverse peut s’appliquer de deux manicres différentes : (i)
technique de balayage paramétrique ou (ii) technique d’optimisation. Cependant, pour aboutir & une
identification fiable des parametres, une grande rigueur est exigée sur la définition des conditions
aux limites observées expérimentalement, sur la convergence du maillage dans le joint de colle,
ainsi que sur les valeurs des parametres élastiques des substrats, module d’Young (Eg,ps) €t

coefficient de Poisson (vgyps)-
11.1.1.1. Technique de balayage paramétrique

Cette technique est généralement utilisée lorsque le temps de calcul des modéles reste court.
Par conséquent, elle est souvent utilisée pour identifier les parametres elastiques linéaires des
adhésifs, a partir d’un balayage discret des parametres (E4qn, Vaqrn) [14]. La Figure 111, 1, présente
la procédure détaillée et les outils utilisés, afin d’identifier le comportement élastique de 1’adhésif
en utilisant I’essai Scarf modifié¢. Une fonction MATLAB® est utilisée pour récupeérer les données
expérimentales du comportement élastique (force/déplacements relatifs) issues de la corrélation
d’images numériques, associées a une configuration géométrique (§ = 0,22.5 ou 45°), mais
également pour générer des couples de valeurs possibles des paramétres (E4gn, Vaan)- L€S modeles
numériques de 1’essai Scarf modifié sont initialisés avec un premier jeu de paramétres et au moyen
d’un script codé sous Python™, la force appliquée ainsi que les déplacements relatifs des substrats
sont extraits sur les mémes zones de post-traitement, que celles utilisées expérimentalement (cf.
chapitre 11, section 11.3). Une fois tous les calculs achevés, I’erreur entre les réponses numériques et
expérimentales est calculée pour chaque couple de paramétres. L’un des avantages de cette
technique est de pouvoir réutiliser cette base de données pour I’identification d’autres types de

colles lorsque les paramétres se trouvent dans 1’intervalle des couples (Ejqn, Uaqn) Utilisés.
11.1.1.2. Technique d’optimisation

La technique d’optimisation est généralement utilisée et justifiée lorsque 1’on souhaite
identifier des paramétres qui décrivent le comportement non-linéaire de 1’adhésif. Etant donné que
le nombre de parametres a identifier peut-étre important, le temps de calcul est long et I’intervalle
des valeurs possibles des parameétres reste difficile a estimer. Contrairement a la technique de
balayage paramétrique, cette technique permet de coupler un modele éléments finis représentatif de
I’essai analyse, a un algorithme d’optimisation (géenéralement un algorithme de descente) pour
reproduire au mieux les résultats expérimentaux. La Figure I1l. 2, synthétise les étapes clés de la
technique d’optimisation. Tout d’abord, un jeu de parametres initiaux est nécessaire pour amorcer la
boucle de calcul. Ensuite, les résultats numériques nécessaires sont récupérés automatiquement et

comparés aux resultats expérimentaux afin de calculer la différence quadratique entre les deux
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résultats, tel que présenté dans |’équation 1. Dans le cas particulier de 1’essai Scarf modifié, ces
grandeurs représentent les déplacements relatifs (normal et tangentiel) des substrats, dans deux
zones proches du joint de colle (Figure 1l1. 3-a).

L’algorithme d’optimisation de descente « SIMPLEXE » [15] tente de minimiser cet écart
entre les réponses numériques et expérimentales, en proposant différents jeux de parametres. Le
critére d’arrét est validé quand la tolérance, égale a la différence entre les écarts minimisés de deux
itérations successives, est inférieure a une valeur imposée par I’utilisateur (classiquement 107°)
[16]. Cette stratégie pouvant étre perturbée par des minima locaux, il faut alors s’assurer que la
fonction erreur admet un minimum. Dans ce cas, les calculs réalisés ne sont pas enregistres et le
nombre d’itérations nécessaires pour retrouver le jeu de paramétres optimal est directement lié : (i)
a la construction et la nature de la fonction erreur, (ii) aux valeurs initiales des parameétres a

identifier et a I’algorithme utilisé.

n

(Erreur (N) = z (DNExp — DNgr)

L DN, Tgp
‘ e
O |(DTexp — DTir)?

|Erreur T =Z ald

| (T) DT,

i=1
n, DN, Tg,p, €t DN, Tgr  sont, respectivement, le nombre de points expérimentaux du
comportement mécanique, le déplacement expérimental (normal et tangentiel) et le déplacement

numeérique (normal et tangentiel).

Matlab
Balayage
Balayage de (;aramétnque (E,v) )
parametres [fe--—-.--:
-- Ei, vi-—:|
Abaqus CAE

Modélisation par
éléments finis

Fichier .odb

Pvthon script v

Réponse numérique
Force et Déplacements rélatifs

(Force, déplacements)

| L] numérigues
(Force. déplacements)

Données expérifpentaux Calcul de I'erreur

expérimentales Comporterent élastique Erreur = Erreur(E,v)
I
A

Identification des paramétres
élastiques (E,v)

Figure I11. 1. Méthode d'identification inverse, technique itérative.
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Matlab

( Parametres )

Premier groupe de
paramétres

Abagus CAE y

Modélisation par Paramétres suivants
éléments finis =

Fichier .odb
Python script v

Réponse numérique
Force et Déplacements rélatifs
T

(Force, déplacements) Fonction
numériques L
(Force, déplacements) Lot MEE S d'optimisation
Données expélimentaux Calcul de I’erreur "fminsearch"
. - —=>
expérimentales Erreur = Erreur(Exp,Num)

rreur<Tolerance v
[s]

Oui

Identification des paramétres
élastiques (E,v)

Figure Il. 2. Méthode d'identification inverse, technique d’optimisation.

11.1.2. Identification des parametres élastiques linéaires de I’adhésif étudié

La plupart des matériaux solides possedent un domaine dit d’élasticité, dans lequel les
sollicitations mécaniques n’entraine qu’une variation de déformation qui est donc complétement
réversible [17]. De ce fait, I’identification des paramétres élastiques linéaires représente une étape
nécessaire et peut étre considérée indépendante du choix de la phase non-linéaire de la loi de

comportement mécanique.
11.1.2.1. Modele par EF utilisé pour Uidentification des paramétres élastiques

L’identification des parameétres élastiques de I’adhésif est réalisée au moyen d’un modele
3D par éléments finis de ’essai Scarf modifié § = 45° avec un effort imposé de 15 kN (force en
dessous de la «limite d’élasticité » F, = 24 kN, Figure Ill. 4-a,b), respectant les conditions
(maillage, conditions aux limites et la géométrie optimisée) presentées dans le chapitre I pour
I’éprouvette § = 0°. L’intérét de modéliser cette configuration d’essai est de pouvoir disposer pour
un méme essai du comportement mécanique du joint de colle dans la direction normale (DN,
assemblage principalement sollicité en traction), et dans la direction tangentielle (DT, assemblage
principalement sollicité en cisaillement). Le comportement mécanique des substrats, de nuance

7075 T6, est suppose élastique linéaire avec les valeurs suivantes: module d’Young Eg,ps =
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72 GPa et coefficient de Poisson vg,,s = 0.32. Ces valeurs sont issues du catalogue du

fournisseur.

Dans le but d’identifier les paramétres élastiques de 1’adhésif étudié, une série de
simulations est réalisée, en s’appuyant sur la technique de balayage paramétrique. Ce balayage est
réalisé sur des intervalles caractéristiques des matériaux polymeéres E44, = [500,6000] MPa avec
un pas égal a 100 MPa et v, 4, = [0.01,0.49] avec un pas égal a 0.01. Généralement, pour avoir
une meilleure approximation des parameétres €elastiques, un balayage avec un pas inférieur pourrait
étre réalisé, mais aurait pour conséquence une augmentation considérable du temps de calcul. Pour
rester acceptable en termes de temps de calcul, mais également par rapport a la précision de
I’identification, une série de 2800 calculs (4 jours sur une machine de bureau d’études (BE) de
type : Intel® Xeon®, 8Go de RAM et 1 CPU utilisé) a été faite.

Expérimentalement, les déplacements relatifs (normal et tangentiel, Figure Ill. 3-a) sont
exprimés dans le repére local (selon 1’angle § de 1’essai, Figure I1l. 3-b). Pour pouvoir confronter
les résultats expérimentaux avec ceux obtenus par simulation, il est indispensable d’exprimer ces
derniers dans le repere local associé au joint de colle en utilisant (I’équation 2). Finalement, 1’erreur
entre les déplacements numériques et expérimentaux est calculée pour tous les couples de

parametres (E4qn , Uaqr) & partir de /’équation 1.

DNgp cos(6) —sin(6) O1[DNgg
DTgr = |sin(8d) cos(6) O||DTgp 2)
0 Local 0 0 1 0 Global

(a) (b)

Figure I11. 3. (a) Déplacements relatifs des substrats (b) repére échantillon Scarf modifié.
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Figure I11. 4. Essais monotones jusqu'a rupture Scarf modifié 45°, (a) force/déplacement
normal, (b) force/déplacement tangentiel.
Les Figure Ill. 5-a,b, présentent la cartographie de I’erreur obtenue en fonction des
paramétres élastiques linéaires (E4qn,vaqr). La Figure IlIl. 6 montre les parametres: E, g =

1300 + 150 MPa etv,,, = 0.43 £ 0.01 permettant de reproduire le comportement élastique

linéaire a la fois dans la direction normale (traction) et dans la direction tangentielle (cisaillement).
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Figure HI. 5. Cartographie d’erreur, (a) composante en traction, (b) composante en

cisaillement.
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Figure lll. 6. Intersection de [’erreur minimale des couples (E,v).

Pour vérifier que le couple de paramétres (Ezqn , Vaqn) identifié est cohérent, la réponse EF
pour des sollicitations a § = 0°et a22.5° (qui n’ont pas été utilisés lors de la phase de
I’identification) est comparée avec les résultats expérimentaux correspondants, comme illustré sur
la Figure IIl. 7. Un bon accord sur le comportement élastique linéaire a été observé. Cette

comparaison valide les paramétres élastiques identifiés pour 1’adhésif étudié.
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Figure I11. 7. Validation des parametres élastiques linéaires, (a) 0°, (b) 22.5°.
11.1.2.2. Effet des propriétés élastiques des substrats sur [’identification des propriétés

élastiques de ’adhésif

Etant donné que les propriétés élastiques (Es,ps, Usups) de Ialliage d’aluminium utilisé lors
de I’usinage des substrats n’ont pas été caractérisées expérimentalement, une étude de sensibilité de
ces paramétres a été faite afin de mettre en évidence leur influence sur I’identification des
paramétres élastiques de 1’adhésif. La premiere étape consiste a fixer dans le modele EF de I’essai
Scarf modifié 45°, le module d’Young des substrats a Eg,;,s = 72 GPa et a faire varier le
coefficient de Poisson (vs,,s) dans I’intervalle [0.3, 0.33] avec un pas de 0.01. Ces limites ont été

choisies au vu des écarts de propriétés observés pour 1’alliage d’aluminium 7075 T6.

La Figure I11. 8 présente les réponses macroscopiques (force/déplacement) obtenues par EF
et comparées a celles obtenues expérimentalement. Aucune différence significative n’a été observée
pour les différents jeux de parametres utilisés. La Figure 111. 9 présente la raideur de la composante
normale (F/DN) en fonction du coefficient de Poisson (vg,,s). L’écart entre la raideur
expérimentale et la raideur EF devient plus importante pour une valeur de vg,,s = 0.33. Toutefois,
I’erreur entre ces deux valeurs (expérimentale et EF) demeure négligeable puisqu’elle est inférieure
a 1%.
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Figure I11. 8. Influence du coefficient de Poisson des substrats sur le comportement
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La deuxieme étape, consiste a fixer le coefficient de Poisson des substrats a vg,;,s = 0.32 et

faire varier le module d’Young des substrats dans I’intervalle [70GPa,73GPa] avec un pas de

1 GPa. D’une maniere genérale, une faible influence du parametre (Eg,ps) sSur la raideur

(composante normale) a été observée (Figure Ill. 10). L’erreur entre la raideur expérimentale et

celle obtenue par EF est représentée sur la Figure 111. 11.
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Figure I1l. 11. Raideur élastique en fonction du module d’Young des substrats (vgyps =
0.32).

Bilan de la méthode d’identification inverse

Les méthodes numériques, basées essentiellement sur des modéles éléments finis (étude

paramétrique et optimisation), permettent entre autres, de prédire le comportement mécanique des

adhésifs quelle que soit leur complexité. Malgré les nombreux avantages, ces méthodes présentent

quelques difficultes pour permettre leur implémentation en milieu industriel. La principale difficulté

est liée a la performance et la capacité de stockage de données. En effet, les calculs d’identification

inverse deviennent trés colteux en temps de calcul, et nécessitent d’avoir une machine entiérement

dédiée a cette opération. De plus, pour le comportement mécanique non-linéaire, le couplage entre
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paramétres peut conduire a des difficultés de convergence et des questions sur 1’unicité de la
solution, nécessitant de relancer 1’algorithme plusieurs fois pour vérifier le jeu de paramétres. En
raison de la complexité de I’implémentation de la méthode d’identification inverse en milieu
industriel, un moyen plus efficace permettant la caractérisation du comportement mécanique des

adhésifs est nécessaire.

[11.2. Méthode directe de caractérisation du comportement mécanique

des adhésifs

Dans cette section, une nouvelle méthode de caractérisation expérimentale du comportement
mécanique d’un adhésif, basée sur la SCIN, est proposee. Plus concrétement, 1’objectif visé est
d’obtenir le comportement mécanique d’un adhésif (o,¢), directement a partir des données

expérimentales des essais Scarf modifié (F, DN et DT).

Cette méthode présente I’avantage d’une analyse locale au milieu du joint de colle, lieu ou la
contrainte gy, est maximale (point A, Figure I11. 12), mais également d’une évaluation directe du

comportement mécanique des joints de colle, sans passer par de nombreux modeles numériques.

-
o
o

o
o
)

0.33

N
oo
%

A

Contrainte Von-Mises (O'VMI oum Max)

e 20 7O
0 .50 35
Largeur (mm) Longueur (mm)

Milieu du joint de colle
Figure I11. 12. Distribution de la contrainte de von Mises dans le joint de colle des

éprouvettes Scarf modifié § = 0°.

Cette méthode de caractérisation suppose trois hypotheses : (i) état de contraintes planes
dans les substrats métalliques; (ii) état de déformations planes dans le milieu du joint de colle (film
mince et souple inséré entre deux blocs suffisamment rigides [18]); (iii) continuité de la contrainte
hors-plan (la contrainte normale dans les substrats est égale a la contrainte au milieu du joint de
colle) (Figure I11. 13-a).
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Figure I11. 13. Echantillon Scarf modifié 45°.

La premiére hypothése peut étre analysée a partir d’un modele numérique par EF de I’essai
Scarf modifié § = 0° (comportement élastique linéaire). L’état de déformations planes dans le joint
de colle est vérifie en comparant la contrainte au milieu du joint de colle a partir de trois
modélisations différentes : (i) 3D ; (ii) 2D contraintes planes ; (iii) 2D déformations planes. La
Figure 1l1l. 14 montre que 1’état de contraintes obtenu dans le cas d’une modélisation 2D en
déformations planes est tres proche de celui obtenu avec la modélisation 3D, (correspondant au cas

réel).

-
©

@® Modele 2D - hypothése déformation plane
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Figure I11. 14. Contrainte de von Mises au milieu du joint de colle, modeéles 2D et 3D.
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Les deux autres hypothéses peuvent étre analysées a partir de la distribution des contraintes
sur deux sections dans 1’échantillon Scarf modifie § = 45°. Une premiere section (L, — Figure 11,
13-b) est placée sur toute la largeur du substrat (w = 9.5 mm) et positionnée au niveau de la zone 2
de post-traitement des données issues de la SCIN (cf. chapitre Il). La deuxiéme section (L),
perpendiculaire au joint de colle est placée entre les points 3 et 4 (Figure Il1. 13-b) ou le point 3
représente le centre de la zone 3 de post-traitement et le point 4 est positionné au milieu du joint de
colle. Les contraintes hors plan sont analysées d’abord a partir du comportement linéaire puis, a
partir du comportement non-linéaire. La loi de comportement et les paramétres de 1’adhésif sont
issus des travaux de Badulescu et al. [19].

La Figure Ill. 15-a montre les composantes du tenseur des contraintes sur la section L,
lorsque 1’adhésif présente un comportement élastique linéaire. Ces résultats confirment que la
contrainte o,, est quasi nulle au niveau des substrats métalliques. Toutefois, les contraintes hors
plan oy, et oy, ne sont pas nulles mais restent quasi constantes sur toute la largeur des substrats
(section L;). Ces éléments permettent de valider que la contrainte calculée, a partir des
déformations mesurées sur la surface de 1’échantillon, reste tres proche de celle obtenue au milieu

du substrat. La Figure I11. 15-b présente I’évolution des contraintes oy, et oy, le long de la section

L, : ces résultats mettent en évidence que les contraintes hors plan dans le joint de colle (point 4)

restent proches de celles obtenues dans le substrat dans les zones 2 et 3 de post-traitement.

Joint de colle
20 T T T T T T T T 20 T T T
@ @ Bec Zone 2 Zone 3
| P __.-+-0--oxo-+-o--._- - L B 4 ] X ¥ PPN _—
15:_:__:__.--.--0—-.--0---0—-0—-.--:_:_:’ 15ﬁ ——G—o—o-ooooo:-:-:- B i el T

10F 1

- @ - Contrainte Ty~ substrats
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[ 9 -9--0:9-9--0--0-0-0-0--¢g-¢ 7 ‘ | ‘
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Figure I11. 15. Distribution des contraintes (comportement linéaire) : (a) section L, et (b)

section L.

En considérant cette fois le comportement non-linéaire de 1’adhésif, le méme constat peut

étre établi que dans le cas élastique en analysant les contraintes au sein des substrats dans la section

PAGE 83 SAFRAN COMPOSITES / IRDL — Jaime DESTOUESSE VILLA



CHAPITRE I1l. STRATEGIE DE CARACTERISATION ET D’IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT MECANIQUE DES

ASSEMBLAGES COLLES

L, (Figure 111. 16-a). La Figure 11l. 16-b montre les contraintes hors plan le long de la section L,, a
ce niveau la contrainte oy, reste constante et égale a celle obtenue dans les substrats. A contrario de
ce qui a été observé précédemment, la contrainte oy, révele une évolution linéaire qui diminue a

proximité du joint de colle. Au niveau de la zone 2 de post-traitement, les contraintes sont

« perturbées » en raison de la présence du bec.
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Figure I11. 16. Distribution des contraintes (comportement non-linéaire) : (a) section L, et

(b) section Lo.

Au vu de ces résultats, I’hypothése d’un état de contraintes planes dans les substrats
métalliques, et d’un état de déformations planes au milieu du joint de colle semblent justifiées.
L’hypothése de continuité de la composante o, est également validée, étant donné que cette
composante dans les substrats et au sein du joint de colle est identique pour un comportement
linéaire et non-linéaire de 1’adhésif. Cependant, lorsque 1’adhésif présente un comportement non
linéaire, la contrainte de cisaillement o,,, au sein du joint de colle n’est plus égale a celle obtenue
dans les substrats (zones 2 et 3) avec un écart de ~25%. De ce fait, cette derniére hypothése n’est

pas systématiquement justifiée.

11.2.1. Description de la méthode

Généralement, il n’est pas possible d’obtenir directement la contrainte dans le joint de colle
a partir des systéemes des mesures existantes, sauf dans le cas d’une distribution homogéne ou il est
alors possible de remonter a la contrainte en divisant la force par I’aire de la surface collée. Par
ailleurs, il est tres facile de mesurer les deplacements relatifs a 1’aide de systémes optiques de type

SCIN et de calculer les déeformations moyennes des substrats dans les zones de post-traitement. Ces
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déformations ainsi que les propriétés élastiques des substrats (Eg,;, Vsyp) peuvent alors étre utilisées
pour calculer directement I’état de contraintes dans les substrats sous I’hypothése de contraintes
planes (équation 3) puis, accéder aux contraintes au cceur du joint de colle. La contrainte oy, dans
le joint de colle est obtenue directement a partir de 1’une de zones de post-traitement. Toutefois, une
extrapolation linéaire entre les contraintes des zones 2 et 3 sera réalisée, dans le but d’obtenir la

contrainte oy, au sein de I’adhésif.

Vsubs £
ESubs v 1 0 xx (3)
b
[ ] T=vo)| o = Vouns |52
— VSubs
Txy Adh Subs 0 0 e ngy Subs

Une fois I’état de contraintes au cceur du joint de colle déterming, il reste a calculer les
déformations, afin de pouvoir obtenir les courbes (o, €). Ces déformations permettront de décrire

complétement le comportement mécanique de 1’adhésif.

Dans la littérature, les déformations du joint de colle sont principalement calculées a partir
des déplacements de substrats, sous 1I’hypothése que les substrats se déforment peu par rapport au
joint de colle. Ces déformations sont obtenues avec les expressions de I’équation 4 (hypothése des
petites perturbations). Cependant, le calcul des déformations devient tres complexe dans le cas des
essais Scarf modifié, car la zone de mesure des déplacements (Figure Ill. 17-a) reste éloignée du
joint de colle du fait du bec (a une distance dgc;y = 5 mm, Figure 1ll. 17-a). Il est donc nécessaire
de corriger ces déformations avec les expressions de [’équation 5, qui prennent en compte la
différence entre le déplacement total mesuré par SCIN (Dyr tota1) €t le déplacement di aux
substrats.

_ Dy aan
yy_Adh e (4)
_ 1Dr pan
€ xy_an = 2 e

Dy 1 totat = DN aan + 2 X Dy 1 subs

[8 ] _ (DN_total —2X DN_subs)
YYladn e (5)
[ ] 1 (DT total — 2Xx DT_subs)

*Y1adn ) e

OU Dy totar» D1 totar SONt respectivement les déplacements normal et tangentiel (issus des
données de la SCIN), e représente I’épaisseur du joint de colle et Dy q,ps représentent les
déplacements relatifs des substrats, entre 1’interface colle/substrats (direction normale et
tangentielle) et le centre de la zone de post-traitement (déplacement entre les points A et B, Figure
1. 17-b).
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Dans le but de déterminer Dy g,ps €t D syps, Un modele 3D de I’essai Scarf modifi¢ a eté
réalisé sous Abaqus™, en respectant les mémes conditions aux limites que celles décrites dans le
chapitre I (cf. section 1.3). Les substrats sont toujours modélisés avec les caractéristiques élastiques
associees a I’alliage d’aluminium 7075 T6, tandis que la colle est modélisée en utilisant les
propriétés élastiques linéaires caractéristiques d’une colle a base époxy. Etant donné que durant
I’essai les substrats ne plastifient pas, la dépendance entre 1’effort appliqué et le déplacement des
substrats (a une distance dgc;y) reste linéaire (Figure I1l. 17-c). Cette relation peut étre décrite
par Dsyps = 0yyxy/kn,r, OU k représente la pente et oy, 0uU 0y, la contrainte dans les substrats. A
partir de cette loi de comportement, on détermine le facteur k qui sera multiplié par la force
expérimentale, afin de corriger la déformation due aux substrats (entre 1’interface colle/aluminium

et la zone de post-traitement) telle que présentée par /’équation 6.

[8 ] _ (Dn_totar — 2 X ky X ny)

YYladan e (6)
[8 ] _ E(DN_total — 2 X kp X ny)

*Yigan 2 e

o o ! Symétrie
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Figure I11. 17. Modéle EF avec correction des déplacements des substrats.
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11.2.2. Stratégie de caractérisation proposée

Cette section présente la procédure et les outils nécessaires a I’identification du
comportement meécanique des adheésifs avec la méthode proposée dans la section 111.2.1. Les
déformations des substrats sont calculées sur les zones 2 et 3 (valeur moyenne sur la zone) (Figure
I1l. 18-a). Compte tenu du trés faible niveau de déformation des substrats, un bruit de mesure
significatif lié a la technique de la SCIN peut étre observé, une interpolation linéaire sera donc
utilisée pour évaluer les déformations (Figure I11. 18-b) et accéder aux contraintes dans le joint de
colle (équation 3). La contrainte o,, au sein de I’adhésif est calculée directement a partir des
déformations CIN obtenues dans la zone 3, afin d’éviter les déformations « bruitées » de la zone 2
(bec). Puis, la contrainte o, est calculée a partir d’une extrapolation linéaire entre la contrainte

dans la zone 3 et celle dans la zone 2.

La force et les déplacements relatifs (entre I’interface du joint de colle et le milieu de la zone
de post-traitement (zone 2) sont récupérés a partir des résultats numériques pour chaque
configuration de I’essai Scarf modifié (§ = 0,22.5 et 45°). Ces déplacements relatifs permettront
de calculer le facteur ky r, qui sera multiplié par la contrainte expérimentale, afin de corriger la
déformation obtenue par SCIN. La Figure Ill. 19 présente un schéma qui représente la procédure
appliquée dans le but d’obtenir le comportement mécanique de 1’adhésif sous la forme d’une courbe

contrainte - déformation (g, ¢).

10 x10™
sl . ¢, Substrats |
« € Substrats
vy
6 . €_ Substrats o % 1
< Xy
s 4 1
®
£
o
‘@
o
O .
-2 4
-4 I I L L I |
0 5 10 15 20 25 30 35
Force (kN)
(a) (b)

Figure I11. 18. Zones de post-traitement de [’échantillon Scarf modifié.
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Données MATLAB
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(hypothése contrainte plane)
1 v 0
Oy E Subs Exvx
o Subs Vsubs 1 0 c
Tyy T veunsd) 1= 2vgups zyy
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Calcul de la déformation du joint de colle (HPP)

_ (DN_total —2X DN_subs)
- e

_ l(DT_total —2X DT_subs)

[5 xy]Adh 2 e

[E yy]Adh

e

Figure I11. 19. Procédure associée a la méthode expérimentale de caractérisation

mécanique du joint de colle.

111.2.3. Caractérisation du comportement mécanique d’un adhesif industriel

La méthode de caractérisation proposée est utilisée dans le but d’obtenir directement le
comportement mécanique de 1’adhésif sous la forme de courbes (o,¢), pour les différentes
sollicitations bi-axiales, a partir des trois configurations d’essai Scarf modifié (0°, 22.5° et 45°),
comme illustré sur la Figure Ill. 20. Tout d’abord, les résultats obtenus montrent la présence de
deux régimes (linéaire et non-linéaire) de I’adhésif étudié, déja mis en évidence dans les résultats
macroscopiques (force/déplacement) (cf. chapitre 1I). Il est également observé que le premier
régime (Figure Il1l. 20) semble étre plus affecté par le bruit de mesure. Cela s’explique
principalement par le fait que les niveaux de déformations mesurés sont proches de la limite de
détection du systéme de mesure par SCIN. La limite entre les deux régimes est clairement plus
visible en traction qu’en cisaillement. Ces courbes permettent dans un premier temps d’obtenir
I’enveloppe de rupture dans le plan contrainte normale-contrainte tangentielle mais également la

possibilité d’identifier directement les paramétres d’un modeéle de comportement mécanique.
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Figure I11. 20. Comportement mécanique d’un adhésif industriel au moyen d’essais Scarf

modifié sous sollicitation monotone. (a) 6 = 0°, (b,c) 6 = 22.5°, (d,e) § = 45°, sous [’hypothése de

déformations planes (e,, = &,, = 0).
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111.3.Méthode d’identification rapide d’une loi de comportement

Une fois la méthode de caractérisation expérimentale appliquée et, aprés avoir obtenu le
comportement mécanique de 1’adhésif étudié sous forme de courbes contrainte-déformation, il est
fondamental de passer par une étape de validation. Cette opération permet de s’assurer de la validité
des hypotheses et de la cohérence des résultats obtenus. La validation de la méthode proposee est
confirmée par un bon accord entre les résultats macroscopiques (courbe force/déplacement) obtenus
lors de la caractérisation expérimentale et les résultats obtenus par EF. Néanmoins,

I’implémentation et I’identification de la loi de comportement de I’adhésif demeurent nécessaires.

L’objectif de cette section est d’identifier les paramétres de la loi permettant de décrire le
comportement mécanique de ’adhésif dans les assemblages de type Scarf modifié. Cette
identification est réalisée a partir des courbes contrainte/déformation obtenues précédemment. Une
fois les parameétres de la loi de comportement identifiés, une simulation numérique par EF des
éprouvettes Scarf modifié est réalisée. L’ensemble de ces calculs permettra de valider le

comportement mécanique de 1’adhésif obtenu, ainsi que la méthode de caractérisation proposée.

111.3.1. Loi de comportement

Lors de la caractérisation expérimentale, les résultats obtenus ont conduit & opter pour un
modele de comportement de type viscoélastique viscoplastique, afin de modéliser fidelement le
comportement mécanique de I’adhésif étudié. Néanmoins, étant donné que 1’objectif de ces travaux
ne porte pas sur la modélisation du comportement mécanique de 1’adhésif, 1’utilisation d’une loi
simple sera privilégiée : celle-ci permettra alors de valider la méthode de caractérisation proposee.
La loi de comportement choisie, doit étre a la fois simple, pour permettre des analyses rapides mais
suffisamment élaborée pour modéliser correctement les deux régimes observés. Par conséquent, la
loi de comportement mécanique utilisée est basée sur un modéle élasto-plastique avec un
écrouissage cinématique non-linéaire, tel qu’il a été proposé par Mahnken & Schlimmer [20]. Ce

modele peut étre décrit de la facon suivante :
a=C: (eroe — £°) (7)
Eror = £° + €F (®)
ou g est le tenseur des contraintes (d’ordre 2), g est le tenseur de rigidité (d’ordre 4),

£roc €St le tenseur des déformations totales, £ est le tenseur des déformations élastiques (d’ordre 2)

et P est le tenseur des déformations plastiques (d’ordre 2).
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La fonction seuil est basée sur une formulation de type Drucker-Prager définie a partir de

1I’équation 9) :

Fy = JaVMZ + a,YyPy + a, Py’ +Y
€C))

(10)

3 1
zg:g; et Py =3 trace(o)

ou oy, est la contrainte de von-Mises, Py est la pression hydrostatique, le tenseur des
contraintes o peut-étre décomposé en deux parties : une partie déviatorique (S) et une partie
hydrostatique (P14 ) ou, Iy est le tenseur identité d’ordre 2 (équation 10). Les paramétres a; et a,
définissent la forme de la fonction seuil et Y, représente la contrainte de von-Mises associée a la
limite d’élasticité initiale en cisaillement.

La fonction d’écrouissage est définie par :

(11)

Y=Y, +q(1l—e?®)+He,

ou e, est une variable interne définie par :
e,Yy = a: P
v T == (12)
dsf =da de 13

Finalement, la fonction d’écoulement est définie par :

G = \/O'VMZ + a3 Py* —Y avec Py =0 (14)

Cette loi de comportement élasto-plastique, a été implémentée au sein de I’IRDL, sous forme

d’une subroutine UMAT, codée en langage Fortran sous I’hypothése des petites perturbations.

111.3.2. Identification des parametres

Cette section a pour objectif, 1’identification des parametres mécaniques de la loi élasto-
plastique proposée par Mahnken & Schlimmer : (i) (E,v) du comportement élastique ; (ii) (a4, a,,
Y,) de la fonction seuil ; (iii) (q, b, H) liés a 1’écrouissage cinématique et (iv) (aj, a3) a
I’écoulement. De maniére générale, cette identification est faite directement a partir des résultats

(o, €) obtenus pour la configuration § = 45° (Figure 111. 20-d,e).
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111.3.2.1. Identification du comportement élastique de I’adhésif

L’ adhésif est supposé dans un état de déformations planes. Cette hypothése nous permettra
de décrire le comportement élastique linéaire associé a cet état de déformation (équation 15). Les
paramétres élastiques, qui caractérisent le comportement réversible (Esqn, Vaqn), pourront étre
identifiés directement sur les courbes (o, €), obtenues pour la configuration Scarf modifié § = 45°.
Tout d’abord, les expressions analytiques de la partie élastique : normale et en cisaillement

([Kyy], - [Kxy] ) sont déterminées, comme indiquée par /équation 16.

1—vpan Vadh 0
o 0
a;f, _ Epan Vadh 1 —v4an 0 € (15)
Ty | yun (1 + vaan) (1 — 2vpqp) 0 0 1~ 2Vaan |y
o Egan
K| - ﬂ] _ Z 1y
[ yy]An lgyy Adh (1 + V)(l — Zv)Adh ( Adh)
16
[K ] % _ 2XEagn (1_2VAdh) ( )
ian o eyl HA-2V)4an 2

Des couples (E4qn, Vagn) SONt générés a partir d’un balayage paramétrique (dans les mémes
intervalles que ceux utilisés dans la section 111.1.3), dans le but de calculer les courbes tangentes
(dites analytiques, indice An) au comportement élastique pour chaque jeu de parameétres. Une
fonction erreur (équation 17) est définie comme la différence quadratique entre la tangente
analytique et la tangente expérimentale (définie par deux points du comportement élastique

linéaire).

2
K - |K
[Erreur]yy _ ([ yy]E[,;? ][ Y.'V]An)
YYdgxp (17)

(1K1, = [Kis],)
K],

De la méme fagon que pour I’analyse paramétrique réalisée dans le cadre de I’identification

[Erreur]y, =

inverse, cette approche analytique permet de déterminer tous les jeux de parameétres qui décrivent
correctement le comportement élastique linéaire de I’adhésif étudié. La Figure I1l. 21 montre la
carte d’erreur en fonction des paramétres (Eqn,VUaqrn) POUr les composantes en traction et en
cisaillement. Sur ces courbes, la zone bleue foncée représente tous les couples conduisant a une

erreur minimum (< 0.1%). Les paramétres élastiques sont identifiés en superposant le minimum
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des deux erreurs : pour la composante en traction et la composante en cisaillement, comme illustré

sur la Figure I11. 22.
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Figure 1. 21. Cartographie d’erreur pour différents couples (Esqn , Vaan), (2) traction, (b)

cisaillement.
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Figure I1l. 22. Intersection de [’erreur minimale (<0.1%) des couples (E,v).

Dans le Tableau 1, on compare les résultats obtenus avec les deux méthodes d’identification

des paramétres élastiques linéaires, présentées dans ce chapitre, ainsi que le temps d’identification

associé

. D’une maniere générale, les résultats obtenus directement a partir des courbes (o, €), sont

comparables a ceux obtenus a partir de la méthode d’identification inverse.
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CHAPITRE I1l. STRATEGIE DE CARACTERISATION ET D’IDENTIFICATION DU COMPORTEMENT MECANIQUE DES

ASSEMBLAGES COLLES
Tableau 1. Paramétres élastiques de I’adhésif structurel
Meéthode d’identification E v Temps d’identification
Approche par EF 1300 + 150 MPa 0.430 £ 0.01 ~4 jours
Approche analytique 1310 + 180 MPa 0.432 £ 0.01 ~1 minute

111.3.2.2. Identification des parameétres de la fonction seuil

La deuxiéme étape dans I’identification des parametres du modéle élasto-plastique est
dédiée a I’identification des paramétres ay,a,etY, de la fonction seuil (Fy). Cette maniére
d’identifier la fonction seuil est appelée « expérimentale » car les données nécessaires sont issues
exclusivement des résultats expérimentaux. Dans un premier temps, il est nécessaire de déterminer
les contraintes (oyy, 0y, Oy )e associées a la limite d’élasticite (Figure I1l. 23-a,b), sur les
courbes (o, €) obtenues pour chacune des configurations (6 = 0°,22.5° et 45°). Ces contraintes sont
obtenues en se basant sur le critére de perte de linéarité utilisé lors de I’identification de la limite
d’¢élasticité F, (cf. chapitre Il, section 11.4.1). La contrainte de von-Mises (ay,,) et la pression
hydrostatique (Py) sont quant a elles calculées a partir de I’équation 18 (hypothése de déformations
planes). Les contraintes obtenues pour chaque configuration d’essai sont tracées dans le plan
(oym, Py) et une fonction d’optimisation est utilisée pour identifier les paramétres a4, a, et Y, qui
permettront a la fonction seuil de passer au mieux par ces points, comme illustré sur la Figure IlI.
24-a.
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Figure I11. 23. (a) Identification de la déformation seuil (composante normale). (b)

identification de la déformation seuil (composante cisaillement).
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1
Ovm = ﬁ\/ (Oxx = Oyy)? + (Oyy = 022)* + (027 — Oxx)® + 3(0-"3’2) (18)

_ Oxx + Oy + 0y
Py = 3

Ces parameétres peuvent étre identifiés differemment a partir d’une analyse numérique [19]
des essais Scarf modifié, modélisés par EF et pour un effort correspondant a la limite d’élasticité F,
pour chaque configuration. Les contraintes (oy,, Py) sont récupérées au milieu du joint de colle
puis les paramétres sont identifiés comme précédemment. Cette identification « numérique »
(courbe rouge, Figure 1l1. 24-b) est alors comparée au résultat de 1’identification « expérimentale »,
une bonne correspondance entre les parametres identifiés a été observée en utilisant ces deux
méthodes.

Cependant, étant donné que la mixité de la sollicitation est relativement limitée § =
[0°,45°], I’identification par EF des paramétres (a,,a, et Y,) a également été faite a partir de
modéles EF de I’essai Arcan modifié pour 3 configurations y = [0°,45°, et 90°], en s’appuyant sur
les travaux expérimentaux réalisés par Badulescu [21] sur le méme adhésif. Cette identification a
pour objectif de valider les fonctions seuils identifiées a partir des essais Scarf modifié. La Figure
I11. 24-b présente les fonctions seuils identifiées a partir de deux essais, ces résultats mettent en
avant que les fonctions seuil (expérimentale et numérique) identifiées a partir de ’essai Scarf
modifié, sont tres proches de celles obtenues avec I’essai Arcan modifié, méme si une configuration

en cisaillement (y = 90°) n’a pas été prise en compte lors de I’identification (Scarf modifié).
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Figure I11. 24. (a) Enveloppe expérimentale de la fonction seuil essai Scarf modifié, (b)

comparaison des fonctions seuil Arcan modifié et Scarf modifié.
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111.3.2.3. Identification des parameétres non-linéaires

Une fois les parametres de la fonction seuil identifiés, il reste a identifier les parametres non-
linéaires correspondant a la fonction d’écrouissage (g, b, H) et la fonction d’écoulement (aj, a3).
Cette identification est réalisée conformément a la technique d’optimisation développée dans la
section 111.1.1, qui compare la réponse numérique obtenue a partir d’un modele de type cube (EF)
sollicité en traction-cisaillement (Fy = Fr, Figure [ll. 25) a la réponse expérimentale

(courbe (o, €)) obtenue pour la configuration Scarf modifié § = 45°.

Etant donné que la loi de comportement était déja implémentée, I’approche de type
numérique (EF) est utilisée dans le but d’identifier les paramétres non linéaires du comportement de
I’adhésif. Cependant, il est a noter que cette identification est tout a fait possible en utilisant une

approche purement analytique a partir des équations du modeéle.
a) Construction du modele éléments finis de type cube

La Figure I1l. 25 présente le modele EF utilisé afin de générer des états de contraintes
specifiques a ceux observés au milieu du joint de colle, lors de 1’essai Scarf modifi¢ § = 45°. La
géomeétrie du modeéle est représentée par un cube de largeur 1 mm. Le maillage du modele 3D,

utilise un seul élément linéaire a intégration réduite de type C3D8R.

Sur le point de référence « RP-1 », I’effort est appliqué selon la direction x et y
(Fy et Fr égales a 40 N, afin de générer une contrainte associée a celle obtenue dans les courbes
(g,€)). Ce point de référence est directement lié¢ a la face 3 en utilisant ’option « Kinematic
coupling ». Tous les déplacements du « RP-1 », excepté ceux dans la direction de sollicitation sont
bloqués :

U, #0
U, # 0
U,=0
Up=0

Afin d’assurer 1’état de déformations planes du joint de colle, trois conditions aux limites
supplémentaires doivent étre appliquées au modele (Figure I11. 25):
= Laface 1 et la face opposée, sont bloquées selon la direction z ;

= | aface 2 reste libre dans toutes les directions ;

= La partie inférieure est complétement encastrée.
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Figure 111. 25. Modele EF cube pour I'identification des parametres non-linéaires.

b) Identification des paramétres non-linéaires de I’adhésif structurel

La technique d’optimisation présentée dans la section I11.1.1 est utilisée pour identifier les
cinq parametres non-linéaires (q, b, H, aj et a3) de la loi de comportement. D’une maniére générale,
un premier jeu de paramétres est initialement appliqué dans le modéle numérique. Une fois la
simulation EF realisée, les contraintes et déformations numériques sont récupérées sur 1’un des
nceuds (face 3 du cube) et comparées aux résultats expérimentaux (courbe (o, €)) obtenus pour la

configuration § = 45°.

Un critére d’erreur est défini comme étant la différence quadratique entre la déformation
numérique et la déformation expérimentale (/’équation 19). Si pour un jeu de parametres appliqué,
I’erreur n’est pas inférieure 0.1%, 1’algorithme d’optimisation utilisé (SIMPLEXE) propose un
nouveau jeu de parameétres [22].

n

Erreur = z

i=1

(19)

(EExp - SEF)Z

gExp

oun, egxpel egp SONL, respectivement, le nombre de points expérimentaux du comportement
mécanique, la déformation expérimentale et la déformation numérique.

Dans le cas de ’adhésif étudié, 1’identification des paramétres non-linéaires a été aboutie
peu apres 80 itérations, ce qui correspond a environ 30 min de calcul (machine de BE de type :
Intel® Xeon®; 8Go de RAM et 1 CPU utilisé). Néanmoins, le nombre d’itérations est dépendant

des parametres initiaux.
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111.3.3. Résultats et validation des parameétres identifies

L’objectif de cette section est de présenter les résultats de 1’identification des paramétres de
la loi élasto-plastique, ainsi que la validation du comportement mécanique obtenu a partir de la
méthode développée.

111.3.3.1. Parametres identifiés

Le Tableau 2 présente 1’ensemble des paramétres mécaniques identifiés pour la loi de
comportement élasto-plastique de type « Mahnken & Schlimmer », afin de décrire le comportement
mécanique de I’adhésif étudié.

Tableau 2. Parameétres de la loi élasto-plastique de I'adhésif structural.

Comportement mécanique Parametres Valeur unités

Comportement élastique linéaire E 1300 MPa

E,v v 0.43 _

Fonction seuil : a, 0.3 -

Fy = JGVMZ + a,YoPy + ayPu? + Yy 2 3.3 -
Yo 60.5 MPa
Fonction d’écrouissage q 21.54 MPa

Y=Y, +q(1—e?%)+He, b 38.62 —
H 26.43 MPa

Fonction d'écoulement

G = ,/GVMZ +ay* Py?-Y; Py =0 a,” 0.6 _

La Figure I11. 26 présente le comportement mécanique de 1’adhésif (o, €) obtenu a partir de
la méthode proposée, ainsi que la courbe (o, €) issue du modele EF avec les parametres de la loi
matériaux identifiés pour 1’adhésif structural. Le résultat sous sollicitation normale (ay,,£,)
(Figure I11. 26-a) est considéré comme acceptable car le modéle arrive a décrire de maniere précise
les deux regimes (linéaire et non-linéaire). Sur le comportement en cisaillement (o, £4,) obtenu
par EF (Figure Ill. 26-b), le seuil numérique entre les deux régimes est clairement visible,

contrairement au seuil expérimental, ou il est plus difficile a identifier. Ce phénoméne peut
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s’expliquer en partie par le fait que, méme si expérimentalement les courbes (o, &) peuvent étre
déterminées au cceur du joint de colle, I’état de sollicitation dans 1’adhésif n’est pas indépendant,
car la sollicitation est appliquée a 1’assemblage (effet structure). On rappelle ici que les courbes
(o, €) sont issues des déplacements relatifs des substrats. Ce phénomeéne, est moins visible pour la
sollicitation en traction § = 0°, car dans ce cas, la distribution de contraintes dans la partie centrale

de I’échantillon Scarf modifié est plus homogéne (cf. chapitre I).

45 ; : : : : 30
40t |
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E 35 q
2 ! ] .|
> 30 g 20
o 25t . &
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§ 20 1 E
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Figure I11. 26. Comportement mécanique de I’adhésif expérimental et numérique (a)
composante normale, (b) composante en cisaillement.
111.3.3.2. Validation locale du comportement mécanique de I’adhésif

Tout d’abord, une validation locale des parametres identifiés est faite en comparant les
courbes (o, €) obtenues expérimentalement, pour les configurations § = 0° et 22.5° (qui n’ont pas
été utilisées lors de la phase d’identification des paramétres non-linéaires), a celles obtenues avec le

modele (EF) de type cube avec la sollicitation correspondante a chaque configuration.

La Figure Ill. 27 montre la comparaison entre les résultats obtenus par EF et ceux obtenus
expérimentalement. La modélisation avec les parametres identifiés semble étre trés représentative
du comportement mécanique de 1’adhésif obtenu a partir des deux configurations analysées, ce

dernier point valide a la fois la méthode d’identification proposée et les parameétres identifiés.

0.05
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Figure I11. 27. Comportement mécanique de [’adhésif (a) 0°,(b) 22.5°.
111.3.3.3. Validation du comportement macroscopique de I’essai Scarf modifié

Une validation des paramétres matériaux identifiés pour modéle élasto-plastique, ainsi que
le comportement mécanique obtenu avec la méthode proposée, est effectuée a 1’aide de la
modélisation des essais Scarf modifié. En effet, cette simulation prend en compte le comportement
complet (linaire et non-linéaire) de 1’adhésif étudié, et la validation est réalisée en comparant le
comportement mécanique macroscopique (force/déplacement) obtenu par EF a celui obtenu

experimentalement.

La Figure I11. 28 montrent la corrélation entre les résultats des modéles numériques et les
résultats expérimentaux de 1’essai Scarf modifi¢ sous les trois configurations. Dans I’ensemble, les
résultats numeriques sont en bon accord avec le comportement macroscopique obtenu

expérimentalement.
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Figure I11. 28. Validation du comportement macroscopique des assemblages Scarf modifié

sous sollicitation monotone.
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111.4.Conclusion

Ce chapitre porte sur la caractérisation et la modélisation d’un I’adhésif structurel sous
sollicitations bi-axiales quasi-statiques. Tout d’abord, cette étude s’intéresse a 1’identification des
paramétres élastiques linéaires (Ejqn ,Vaqn), @ partir d’'une méthode numérique d’identification
inverse en minimisant 1’écart entre les résultats expérimentaux issus de 1’essai Scarf modifié et les
résultats d’une chaine de calcul par EF. Cependant, 1’identification de ces parametres nécessite un
temps de calcul important (4 jours), point défavorable pour implémenter cette méthode en milieu

industriel.

Une nouvelle méthode de caractérisation expérimentale du comportement mécanique des
adheésifs (o,¢€), est donc proposée. Celle-ci est basée sur plusieurs hypothéses Vérifiées
numériquement, a partir de 1’état de contraintes obtenu dans les substrats et dans la colle lors de la
simulation d’un essai Scarf modifié¢. Cette méthode a I’avantage de diminuer le temps de calcul
nécessaire a I’identification des paramétres associés a une loi de comportement (joint de colle). Les
données nécessaires pour mener a bien la caractérisation expérimentale du joint de colle sont

obtenues en s’appuyant sur la SCIN réalisée sur les substrats d’un essai Scarf modifié.

Une loi de comportement initialement développée pour les matériaux polymeres est utilisee
pour modéliser le comportement mécanique complet de 1’adhésif étudié. Ce modéle est basé sur une
formulation élasto-plastique, capable de représenter les deux régimes observeés : linéaire et non-
linéaire. L’identification de ce modele est directement établie sur les résultats du comportement
mécanique de ’adhésif obtenu par la méthode proposée. Tout d’abord, les paramétres élastiques
(Eaan »Vaan) Sont identifiés, cette fois-ci directement a partir du régime linéaire de la courbe (o, €)
pour la configuration Scarf modifié § = 45°. Les résultats sont tres proches de ceux obtenus
préalablement avec la méthode numérique d’identification inverse. La fonction seuil est quant a elle

identifiée a partir des contraintes seuils des trois configurations de 1’essai Scarf modifié.

Finalement, les parameétres non-linéaires (fonction d’écrouissage et d’écoulement) sont
identifiés & partir du comportement mécanique obtenu avec la configuration a § = 45° et d’un
modele EF (cube avec un seul élément). Cette approche permet de réduire drastiqguement le temps
de calcul pour I’identification des paramétres de la loi de comportement. Un modéle 3D des essais
Scarf modifié est alors utilisé dans le but de valider la méthode de caractérisation proposée, ainsi
que les hypotheses et les résultats obtenus. Les résultats macroscopiques (force/déplacement)
obtenus expérimentalement sont comparés a ceux obtenus par EF. Une bonne corrélation des
résultats a eté observée, ce qui permet de valider la méthode de caractérisation du comportement

des adhésifs et la méthode d’identification rapide des paramétres de la loi.
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Chapitre IV.CARACTERISATION DES
MECANISMES D’ENDOMMAGEMENT

INTRODUCTION

rLorsqu’une structure est assemblée par collage, le joint de colle se trouve confiné entre deux
substrats, L’acces en continu aux informations sur les performances mécaniques et 1’état de santé du
joint de colle est un challenge expérimental fort. La technique de diagnostic par émission
acoustique (EA) apparait alors comme une méthode apte pour répondre a cette problématique
puisqu’elle permet la détection en temps réel des ondes élastiques générées par les différents

mécanismes d’endommagement de 1’assemblage collé.

Ce chapitre est principalement consacré a I’identification des différents mécanismes
microscopiques (microfissuration, cavitation, décollement...) a I’origine des ondes élastiques
générées au sein du joint de colle. L’interprétation de cette activité acoustique a permis de proposer
un critére d’évaluation du micro-endommagement au travers de 1’analyse de 1’évolution du nombre
cumulé d’événements et de 1’énergie libérée par éveénement. Grace a un algorithme de
classification, une interprétation plus approfondie de cette activité acoustique a été effectuée. Les
événements acoustiques sont regroupés en classes pouvant potentiellement correspondre aux
différents mécanismes d’endommagement du joint de colle. Dans le but d’identifier les mécanismes
d’endommagement associés a chacune de ces classes, il est donc proposé de réaliser des essais de
traction monotone instrumentés par EA et par tomographie a rayon X. Des essais sur éprouvettes
Scarf modifié interrompus ont été réalisés a différents stades. Une fois I’effort ciblé atteint,
I’éprouvette est scannée au tomographe. Cette procédure n’a cependant pas permis d’observer

I’endommagement du joint de colle, et par conséquent, une methode alternative est proposée :

J

I’analyse tomographique sur échantillons mini-Scarf.
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IVV.1.L’émission acoustique

L’émission acoustique (EA) est définie par la norme NF A 09-350 [1], comme un
phénomene de libération d’énergie sous forme d’onde élastique transitoire au sein d’un matériau
soumis a une sollicitation. Cette libération d’énergie peut-étre due a de nombreux phénomenes en
général irréversibles, tels que : (i) les mécanismes de déformation plastique, (ii) les mécanismes de
rupture, (iii) la fissuration, (iv) les frottements, (v) les impacts mécaniques, (vi) la transformation

des phases, ou encore (vii) la corrosion [2-4].

Les premicéres applications de la technique d’émission acoustique datent des années 50 avec
le travail de Kaiser [5] sur I’analyse des ondes acoustiques générées lors d’essais de traction
incrémentale sur des éprouvettes métalliques. Il a démontré que si la piece métallique est de
nouveau sollicitée, aucune nouvelle activité acoustique ne sera détectée tant que le niveau de la
sollicitation restera inférieur a celui qui avait généré la derniere activité acoustique (effet KAISER
ou propriété d’irréversibilite).

IV.1.1. Principe de I’émission acoustique

Le principe de la technique de I’EA est basé sur trois principales étapes. Tout d’abord, la
détection de 1’onde élastique transitoire : cette étape a pour objectif d’enregistrer et de convertir
I’onde élastique transitoire en un signal de type électrique. La deuxieme étape consiste a
conditionner (amplifier) les signaux, afin de pouvoir les traiter correctement. Deux types de signaux
sont généralement rencontrés : (i) les signaux caractéristiques d’une émission acoustique dite

discrete et (ii) les signaux caractéristiques d’une émission acoustique continue.

Waveform 1 (channel 2) \Waveform 1 (channel 2)

10000,0000— 200,0000

5000,0000— 100,0000—

U.UUUU—— .I|IJ|I|||. ||.||II |I | | I s | 1} U.UUUU—

-5000,0000— -100,0000

-200,0000
| | |

-10000,0000—

| | | ' '
0 100u 200u 300u 400u 0 100u 200u 300u 400u

(@) (b)

Figure IV. 1. Types d’ondes, (a) continues, (b) discrétes.

Les signaux continus sont identifiés lorsque les salves du signal ne peuvent étre séparées les
unes des autres, ce type d’onde est souvent rencontrée dans le cas de detection de fuite dans un
réservoir sous pression (Figure 1V. 1-a). A contrario, les signaux discrets sont identifiés lorsque les

salves peuvent étre séparées les unes des autres (Figure IV. 1-b). Enfin, la derniére étape de la
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technique de I’EA, vise a réaliser le traitement et 1’interprétation des signaux, pour lesquels
plusieurs techniques peuvent étre utilisées, telles que : la transformée de Fourier, la clustérisation,

l'analyse harmonique, localisation... [6-8].

IV.1.2. Caractéristiques d’une salve acoustique
L’onde acoustique (ou salve), est caractérisée par un signal oscillatoire qui peut étre défini

par de nombreux parametres, comme illustré sur la Figure 1V. 2.

o amplitude maximale (dB) ;

o durée de la salve (us): correspond au temps qui sépare le premier du dernier
dépassement de seuil ;

o temps de montée (us) : correspond au temps entre le premier dépassement de seuil et
la détection de I'amplitude maximale ;

o nombre de coups : correspond au nombre d’alternances dépassant le seuil ;

o fréguence moyenne (kHz) : correspond au nombre de coups divisé par la durée ;

o fréquence pic (kHz) : correspond a la valeur de la fréquence pour laquelle la
transformée de Fourier du signal présente un maximum ;

o eénergie (aJ) : correspond a I’aire du signal.

Teni:(_)r_]:?e_rups de montée Energie absolue
| __————Nombre de coups
s N 1 m
b | i ﬂﬁ il fﬁtw e
1l aa aannc
i
:4 Durée >

Figure IV. 2. Représentation d’une salve [9].

IV.1.3. Systéme d’émission acoustique

Le systéeme d’émission acoustique est composé de capteurs piézoélectriques qui détectent et
convertissent les vibrations en signaux électriques, la sensibilité en déplacement est de I’ordre de
10713 m [10,11]. Les signaux obtenus en sortie de capteurs présentent une faible intensité, d’ou la

nécessité de les amplifier en utilisant un préeamplificateur (gain 20, 40 et 60 dB). Enfin, la chaine
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d’acquisition se termine par I’enregistrement des signaux au moyen de cartes d’acquisition placees
au sein d’un PC. Lors de ce travail de thése, le suivi de 1’activité acoustique dans le joint de colle est
réalisé¢ en utilisant le systéme d’acquisition MICRO I, équipé de quatre voies d’acquisition et
développé par MISTRAS Group (Figure IV. 3).

ZSysteme MICRO Il

Amplificateur

/)

Capteur piézoélectrigue

Figure IV. 3. Systeme d’acquisition EA.

1V.14. Choix des capteurs et parameétres d’acquisition

Lors du suivi de I’activité acoustique, différents paramétres d’acquisition doivent étre définis

pour assurer un bon enregistrement des sources acoustiques :

o seuil d’acquisition : correspond au seuil d’amplitude (dB) en dessous duquel les
sources acoustiques ne sont pas détectées. Ce parametre est utilisé dans le but de
filtrer les bruits de machine lors de 1’essai mécanique ;

o Peak Definition Time (PDT) : correspond a la fenétre de temps qui débute lors du
premier franchissement de seuil, et qui permet la détection de I’amplitude maximale
du signal ;

o Hit Definition Time (HDT) : définit la fin du signal acoustique, il doit étre assez long
pour enregistrer toute la salve, mais pas trop long pour éviter I’enregistrement
d’échos ;

o Hit Lockout Time (HLT) : correspond & la fenétre de temps qui débute & la fin de
I’acquisition du signal acoustique, et pendant laquelle aucun autre signal acoustique
n’est enregistre.

Le Tableau 1 présente les parametres utilisés afin de suivre correctement I’activité
acoustique lors des essais Scarf modifié. Le seuil d’acquisition a été fixé en enregistrant ’activité

acoustique d’une eprouvette mise en place sur la machine d’essais (sans sollicitation). L’analyse de
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cette activité acoustique permet d’évaluer I’amplitude (dB) du bruit environnant. Les autres
parametres acoustiques (PDT, HDT et HLT) ont été ajustés en utilisant la technique du « cassé de
mines ». Cette technique est également utilisée pour identifier la vitesse de propagation de 1’onde
élastique dans les éprouvettes Scarf modifié. Cette valeur de vitesse de propagation definit la
précision de la localisation des sources acoustiques dans le joint de colle. Dans cette étude les
capteurs de type Nano30, caractérisés par une plage de sensibilité 125-750 kHz [12], sont utilisés,
afin de suivre I’activité acoustique lors des essais mécaniques (Figure IV. 4). Ce choix est fait, dans

le but de conserver le méme type de capteur d’EA utilisé chez Safran Composites.
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Figure IV. 4. Courbe de sensibilité des capteurs Nano30 [13].

Tableau 1. Parametres de réglage du systeme.

Seuil d’acquisition _ Vitesse de
Paramétre PDT  HDT HLT Pré-trigger )
(dB) propagation (m/s)
Valeur 55 150 600 1000 50 us 3200
IV.1.5. Mise en place du systéme d’instrumentation (EA)

Les capteurs piézoélectriques (Nano30) sont couplés a I’éprouvette Scarf modifié en
utilisant un gel silicone et des pinces, cette configuration permet d'améliorer la transmission des
ondes élastiques transitoires de 1’éprouvette aux capteurs. La localisation des sources acoustiques
couvre toute la longueur du joint de colle, grace au positionnement des capteurs au niveau des bras,
comme illustré sur la Figure 1V. 5. Les distances entre capteurs pour chacune des configurations de

I’éprouvette Scarf modifié sont résumées dans le Tableau 2.
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Tableau 2. Distance entre capteurs.

Configuration Scarf modifié 0° Scarf modifie 22.5° Scarf modifié 45°

Distance (mm) 84 84 98

Capteur EA+ Silicone

Figure IV. 5. (a)Mise en place du systeme d’EA, (b) éprouvette aprés rupture.

1V.1.6. Post-traitement des donneées acoustiques

Deux niveaux de post-traitement des données acoustiques peuvent étre réalisés : 1’analyse
mono-paramétrique, a partir des courbes d’évolution de certains parameétres acoustiques, et
I’analyse multi-paramétrique / statistique pour laquelle deux types de methodes peuvent étre
utilisés, dans le but de regrouper les événements en classes (ou clusters) : (i) la classification
supervisée, cette méthode nécessite des données précises déja identifiées et de classes bien définies,
afin de construire un modele statistique [14,15]. (ii) La classification non-supervisée ne nécessite
quant a elle aucune information, elle est fondée directement sur la base de données acoustiques.
Cependant, une sélection pertinente des paramétres acoustiques est nécessaire, car des parametres
acoustiques redondants peuvent fausser la classification de I’ensemble. Parmi ces techniques, les
plus utilisées sont : le k-means, le réseau de neurones artificiels et 1’algorithme fuzzy-C. Dans ce
travail de these, un intérét majeur est porté sur la méthode de K-means, en raison de sa simplicité et

de son efficacité [16].

Le post-traitement mono-paramétrique des signaux acoustiques enregistrés est réalisé au
moyen du logiciel AEwin®, puis la classification des événements est achevée en utilisant des
routines du « Statistics toolbox » sous MATLAB®, tel que presenté par Li et al. [17]. D’une part,
I’analyse de D’activité acoustique porte seulement sur les évenements localisés entre les deux

capteurs et d’autre part, deux filtres sont appliqués, dans le but de garder les signaux exploitables :
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(i) suppression de signaux pour lesquels I’énergie est nulle; (ii) suppression des signaux sous le

capteur.

Dans ce qui suit, le terme « évenement acoustique » désigne une source acoustique localisée

entre les deux capteurs acoustiques.

IV.1.7. Activité acoustique dans une éprouvette monobloc en aluminium

Une des premieres vérifications consiste a s’assurer que les sources acoustiques enregistrées
lors des essais sont directement liées aux phénomenes agissant dans le joint de colle et ne sont pas
générées par la déformation des substrats métalliques. Ainsi, un échantillon monobloc Scarf modifié
& = 0° a été usiné a partir d’une plaque d’alliage d’aluminium de nuance 7075 T6 (Figure IV. 6-a),
puis sollicité en traction monotone jusqu’a un effort de 35 kN. Cette valeur est supérieure a celle

observée lors de la rupture des assemblages Scarf modifié § = 0° (cf. chapitre I1).

La Figure IV. 6-b présente la force acquise par la machine d’essai (axe de gauche), ainsi que
I’amplitude (axe de droite) des sources acoustiques enregistrées lors de 1’essai mécanique. Le
résultat montre que la plupart de ces sources présente une amplitude inférieure au bruit « machine »
(55 dB), valeur identifiée lors de la calibration des parametres acoustiques. Ensuite, une source
acoustique d’amplitude moyenne (55 — 65 dB) apparait tout au début de la sollicitation, ce qui
pourrait étre lié au frottement lors de I’alignement de I’échantillon. D’aprés ces résultats, il
semblerait que les substrats métalliqgues ne produisent pas de sources acoustiques lors de

sollicitations inférieures a I’effort a rupture des assemblages Scarf modifié.

40
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Figure IV. 6. (a) Essais sur échantillon monobloc, (b) sources acoustiques détectées.
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IV.1.8. Influence de la nature de la colle sur son activité acoustique

L’ adhésif étudié est composé d’un support, qui pourrait générer des sources acoustiques lors
de la sollicitation. Ainsi, il semble nécessaire d’analyser tout d’abord 1’influence de celui-ci sur
I’activité acoustique générée. Par conséquent, cette étude consiste a mettre en évidence les
différences entre un adhésif supporté et le méme adheésif non-supporté. Ce qui pourrait alors
différencier les sources acoustiques, liées a la marquisette et qui peuvent étre dues a: (i) la
décohésion de la marquisette, ou (ii) la rupture de la marquisette ; sans oublier les évenements
acoustiques qui pourraient étre liés a la résine époxy, comme par exemple : (iii) la microfissuration
du joint de colle (rupture cohésive), ou (iv) la décohésion de 1’adhésif au niveau de I’interface
(rupture adhésif). Des essais mécaniques réalisés ont montré que I’absence de marquisette dans
I’adhésif, n’influence pas le comportement mécanique (force/déplacement) de I’assemblage. Une
comparaison plus approfondie du comportement mécanique des deux films de colle (sans et avec

marquisette) est présentée en Annexe A.2.
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Figure IV. 7. Suivi des sources acoustiques dans [’adhésif sans marquisette,(a) énergie, (b)

localisation.

La Figure IV. 7 présente les résultats obtenus pour un essai Scarf modifié § = 0° (adhésif
non-supporté) sollicité a 0.02 kN /s et dont le joint de colle a une épaisseur de 400 pm. Ces
conditions d’essai ont été choisies, car d’une part a basse vitesse de sollicitation, la libération des
ondes est plus lente, et d’autre part pour assurer la rupture cohésive dans le joint de colle, en
doublant I’épaisseur. La Figure IV. 7 -a montre les niveaux d’énergie des événements acoustiques,
le résultat montre que 1’adhésif stocke de 1’énergie tout au long de ’essai, et une libération soudaine
de cette énergie se produit a la fin de I’essai avec trois événements acoustiques (d’amplitude

supérieure & 60 dB). La localisation des évenements acoustiques, montre que 1’activité enregistrée
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est générée de maniere symétrique a +0.01 mm du centre du joint de colle (Figure IV. 7 -b). Les

facies de rupture observés a la fin de 1’essai sont présentés en Annexe A.3.

40 , . . : - - 1400 0.04 "9 T o ..‘ Yy R " b M O
== Scarf 0° - ép 200um - 0.02kN/s - Colle supportée d oo L) ° .Q ov
35 | | llEnergic - 0.03+ ° i :.00.&. ° o .t:p..o." J
L4 @ ©
* o’ '& : ¢
30+ 41050 = 0.02F o e " °
£ . ® LK 0'0”".0 ° H
=25F 5 § 001F o Q%L P 8° o
E s = [ ] .. ° .“. * “ i
@ 20 1o & & of o '.3.: ] ‘..”o ' 3
0 2 s LA :." o o8 [
0o Q t °
T S S-0o1t P P ALK e O IS
w o ° ’ ) ot “ °
< o0pl| © 55dB<Ampitude<60dB! $g of ey led |
101 1350 - ® 60 dB< Amplitude< 70dB "‘.z oeo
® 70 dB< Amplitude< 80dB| © grn® 8 o )
51 -0.03[| e Amplitude > 80dB c%. 1
L XY
0 0 -0.04
0 0005 001 0015 002 0025 003 0.035 14 16 18 20 22 24 26 28 30
DN (mm) Force (kN)
(a) (b)

Figure IV. 8. Suivi des sources acoustiques dans [’adhésif avec marquisette,(a) énergie, (b)

localisation.

La Figure IV. 8 montre les résultats obtenus pour la configuration § = 0°, collée en utilisant
I’adhésif supporté, et sollicitée & 0.02 kN /s. Une épaisseur du joint de colle de 200 um a été
utilisée, dans le but d’appliquer un seul film d’adhésif (une seule marquisette). La Figure IV. 8-a
présente I’énergie des événements acoustiques enregistrée au cours de I’essai, ce résultat met en
¢évidence la présence d’un nombre plus important d’événements (~855) avant la rupture de
I’échantillon. La localisation des événements acoustiques montre que 1’activité est présente sur
toute la longueur du joint de colle et des amplitudes dans I’intervalle [55 — 99 dB] sont
enregistrées (Figure IV. 8 -b).

L’ensemble de ces résultats permet d’identifier qu’aucun événement acoustique n’est lié a la
plasticité de 1’adhésif. De plus, le fait d’introduire la marquisette au sein de la résine époxy va avoir
une influence notable sur I’activité acoustique enregistrée. Celle-Ci est liée a la quasi-totalité des
ondes élastiques libérées. Au vu de ces résultats, I’analyse de 1’activité acoustique de 1’adhésif non-
supporté ne permettra pas d’apporter d’informations complémentaires, pour caractériser

I’endommagement dans le joint de colle.
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IV.1.9. Activité acoustique lors des essais monotones jusqu’a rupture

Une étude du nombre d’événements cumulés, ainsi que de 1’énergie acoustique a été menée
dans le but d’analyser les sources d’EA, vis-a-vis du comportement mecanique des echantillons
Scarf modifié et de I’adhésif supporté. En analysant 1’évolution du nombre cumulé d’événements au
cours des essais monotones sur la configuration § = 0° (Figure IV. 9-a), quatre régimes acoustiques
peuvent étre identifiés au travers des changements de pente. Le premier régime correspond a
I’enregistrement du premier événement. Le deuxieme régime présente une pente trés prononcée due
a I’apparition d’un nombre important d’événements acoustiques. Le troisiéme régime est caractérisé
par une pente moins prononcée que celle du second régime (moins d’événements enregistrés) et, le
quatrieme régime représente la rupture de I’assemblage, qui s’accompagne d’une augmentation
considérable du nombre d’événements acoustiques. Pour la configuration § = 22.5°, cette évolution
(Figure 1V. 9-c) présente trois régimes dont la rupture qui est toujours caractérisée par de nombreux
évenements qui apparaissent sur une plage de temps réduit. Enfin, & la différence des autres
configurations, le résultat des échantillons § = 45°, met en évidence un trés faible nombre
d’évenements pendant le quatrieme régime (Figure IV. 9-). Cette remarque pourrait expliquer le
fait que la rupture des échantillons a § = 45° soit moins « brutale » que dans les autres cas.

Il est important de noter que pour 1’ensemble de ces configurations, les régimes des courbes
évenements cumulés se manifestent sur la courbe du comportement mécanique par un changement
de pente. Ce qui met en évidence des phénomenes qui pourraient étre associés aux mécanismes
d’endommagement lors de ce passage. Enfin, I’analyse de 1’énergie acoustique lors des essais Scarf
modifié (Figure 1V. 9-b-d-e) montre que celle-ci reste faible au cours de 1’essai par rapport a celle
observée lors de la rupture : une augmentation du niveau d’énergie semble étre associee a la
présence de macro-fissuration dans le joint de colle (régime IV). En comparant les trois
configurations, 1’énergie a rupture est plus faible (700 aJ) 8§ = 22.5°, qu’a § = 0° ou § = 45°
(1200 aJ).
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Figure IV. 9. Analyse des données acoustiques lors d’essais monotones sur des échantillons

Scarf modifié . (a,b) § = 0°, (c,d) § = 22.5°, (e,f) § = 45°.
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A partir de I’ensemble de ces données, il est donc possible de représenter & chaque instant
(1), I’énergie cumulée et le nombre cumulé d’événements au cours de 1’essai (Figure 1V. 10-a). Une
analyse du rapport entre ces deux grandeurs (équation 1), permet d’identifier ’arrivée des premiers
évenements acoustiques fortement énergétiques (pic maximal de ce ratio), qui se traduit par
I’initiation d’un micro endommagement (D,,z) du joint de colle. En superposant ce resultat avec
I’effort appliqué par la machine d’essai, il est alors possible de déterminer la force reliée a ce
phénoméne, comme illustré sur la Figure 1V. 10-b. Il est & noter que dans cette analyse, les
éveénements acoustiques enregistrés lors de la rupture ne sont pas pris en compte, étant donné que
I’on se focalise sur les régimes acoustiques I, Il et Il (I et Il pour = 22.5° ), pendant lesquels

débute I’endommagement du joint de colle.
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Figure IV. 10. Scarf modifié 0°(a) cumul de [’énergie et des évéenements au cours du temps,

(b) Pic du ratio Dy superposé avec ’effort machine.

L’évolution de ce rapport est superposée au comportement macroscopique
(force/déplacement normal), comme présenté sur la Figure 1V. 11. Cette comparaison mécanique-
émission acoustique permet de mettre en évidence que pour 1’adhésif étudié, la valeur maximale du
rapport coincide avec le seuil (ou la frontiére) entre les régimes linéaire et non-linéaire. Ainsi, un

intérét particulier sera porté aux phénomenes acoustiques enregistres lors de cette transition.
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Figure IV. 11. Pic du ratio Dy, superposé avec le comportement mécanique de
[’assemblage Scarf modifié () § = 0°, (b) 6 = 22.5°, (c) § = 45°.

IV.1.10.  Activité acoustique lors des essais cycliques sous chargement
incrémental

Dix cycles de charge/décharge ont été appliqués sur une éprouvette Scarf modifié § = 0°, en
augmentant progressivement la force avec un pas de 3.2 kN, tel que présenté dans la section 11.4.4
du chapitre Il. La Figure IV. 12-b présente 1’énergie acoustique ainsi que le comportement
macroscopique (force/déplacement). La Figure IV. 12-a montre la force appliquée, ainsi que la
localisation des événements acoustiques dans le joint de colle (0 m étant le centre du joint de colle
et +0.04 m I’extrémité de I’échantillon (bras)). Les événements sont également groupés en fonction
de I’amplitude avec des intervalles choisis aléatoirement sur la plage d’étude [55-100 dB] :
(i) amplitude basse (entre 50 dB et 64 dB); (ii) amplitude moyenne (entre 65 dB et 79 dB) et (iii)

amplitude haute (= 80dB). Le résultat montre que les premiers événements arrivent au pic du
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sixiéme incrément, ce qui correspond a un effort F = 18 kN, ces évenements de basse et moyenne
amplitude sont localisés au centre et sur 1’un des deux cotés de I’échantillon. Sur 1’incrément
suivant (F = 21 kN), il est observé 1’apparition des premiers événements acoustiques fortement
énergétiques (haute amplitude), mais également des événements d’amplitude basse et moyenne qui
sont détectés au méme instant et sur toute la longueur du joint de colle. Pour les cycles suivants, les

signaux de haute amplitude sont concentrés aux extrémites.
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Figure IV. 12. Activité acoustique lors de ’essai Scarf modifié 0° sous sollicitation cyclique

(chargement incrémental).

IVV.2. Classification non-supervisée des évenements acoustiques

Une fois I’analyse mono-parametrique réalisée, une classification non-supervisée des
événements acoustiques est mise en place, dans le but de regrouper les événements de

caractéristiques similaires.

Sept paramétres acoustiques ont été sélectionnés, dans le but de réaliser une classification
non-supervisée des événements acoustiques (cinq dans le domaine temporel : I’amplitude, 1’énergie,
le nombre de coups, la durée et le temps de montée (rise time) ; deux dans le domaine fréquentiel :
la fréquence pic et la fréequence centroide). Tout d’abord, il est nécessaire de sélectionner les
parameétres les plus pertinents, afin d’éliminer ceux qui sont redondants. Cette sélection est réalisée
a partir du score Laplacien [18,19], et d’une analyse des coefficients de corrélation. Ensuite, une
analyse en composantes principales (ACP) est utilisée, dans le but de representer les sources
acoustiques, dans le sous-espace des «composantes principales » (parametres acoustiques
principaux). Le nombre optimal de classes est défini a partir de deux indices de clustérisation,

souvent utilisés dans la littérature : (i) I’indice de Davies-Bouldin (DB) [20,21] et (ii) le coefficient
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de silhouette (SC) [22,23]. Le nombre optimal de clusters est donné par la valeur maximale de
I’indice SC et la valeur minimale de I’indice DB, ce qui permettra d’avoir des classes compactes et
bien separées [24]. Enfin, la méthode de k-means ++ basée sur un algorithme itératif est utilisée,

afin de relier les événements acoustiques enregistrés, au barycentre de la classe la plus proche.

La Figure IV. 13-a montre le résultat du score Laplacien obtenu pour chacun des parametres
acoustiques analysés, il est observé que tous les paramétres, a I’exception du temps de montée (Rise
time) ont une valeur supérieure ou égale a 0.9. Ce qui traduit la pertinence de ces paramétres pour
classer la population acoustique des essais Scarf modifie. La Figure 1V. 13-c présente la corrélation
de sept parameétres en fonction de I’amplitude et de la fréquence pic. Le résultat montre que les
parametres acoustiques : fréquence pic (P-Freq), fréquence centroide (C-Freq) et énergie (Energy)
sont les moins corrélés avec I’amplitude. Vis-a-vis de la fréquence pic (P-Freq), les parametres les
moins corrélés sont : I’amplitude (Amp), 1’énergic (Energy) et la durée du signal (duration).
L’analyse combinée des valeurs du score Laplacien et des coefficients de corrélation nous conduit a
sélectionner quatre parametres (Amplitude, Energie, Fréquence Centroide et Fréquence pic) pour

proposer une classification non supervisée des données acoustiques.

Pour différents nombres de classes, 1’évaluation mathématique des indices de clustérisation
(DB, SC) en fonction du nombre de classes est présentée en Figure V. 13-b. Les résultats montrent
que lors des essais Scarf modifié (§ = 0°,22.5° et 45°), le nombre de classes qui conduit a une
maximisation de I’indice SC et une minimisation de 1’indice DB est de quatre. Par la suite les

évenements acoustiques seront distribués sur quatre « Clusters ».
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Figure IV. 13. Clustérisation des évenements acoustiques (a) score Laplacien, (b)

coefficients de corrélation, (c) nombre optimal de classes.
1v.2.1. Classification EA d’essais monotones jusqu’a rupture

1vV.2.1.1. Classification des évenements acoustiques

Pour chacune des configurations de I’éprouvette Scarf modifié, une représentation graphique
des évenements des quatre classes identifiées, est faite dans le plan Amplitude — Fréquence pic
(Figure IV. 14). Les résultats montrent que pour les trois configurations, les évenements acoustiques
sont répartis sur deux bandes de fréquence : I’une entre 150 et 200 kHz, et I’autre entre 200 et 350
kHz encadrant la fréquence de résonance (300 kHz) du capteur. Au vu de ces résultats, il est
possible d’identifier pour les configurations § = 0° et 45° des zones sur lesquelles il est possible de
trouver les frontieres entre classes. Cependant, pour la configuration § = 22.5°, il est difficile de

définir des frontieres.
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Pour la configuration § = 45° sur la bande inférieure, une frontiere établie a 73 + 1.5 dB
sépare le Cluster #3 du Cluster #4. Sur la deuxieme bande, la frontiére entre le Cluster #1 et le
Cluster #2, se situe aux alentours de 65 + 2.5 dB. Cependant, pour la configuration § = 0° la taille
de ces zones se réduit, permettant d’identifier plus facilement la frontiére : une premiére a 73 +
0.5 dB sépare le Cluster #3 du Cluster #4, et un deuxiéme a 65 + 1.5 dB qui sépare le Cluster #1 et
le Cluster #2. A ce niveau, il est également constaté que le Cluster #2 et le Cluster #3 ont tendance a

s’entreméler et établir une fronti¢re devient alors plus difficile.
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Figure IV. 14. Classification des événements acoustiques de [’essai Scarf modifié (a) 0°, (b)
22.5°, (c) 45°,

1vV.2.1.2. Localisation linéaire des événements acoustiques

La localisation linéaire (entre capteurs) des événements acoustiques dans le joint de colle est
présentée en fonction de la force appliquée (axe des abscisses), comme illustré sur la Figure IV. 15.

En général, les événements des différentes classes sont présents sur toute la longueur du joint.
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Cependant, les observations au microscope numerique des facies de rupture n’ont pas apporté
d’informations permettant d’identifier les différents mécanismes d’endommagement associés a

chacune des classes identifiées.
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Figure IV. 15. Localisation des événements acoustiques au cours de [’essai Scarf modifié (a)

0°, (b) 22.5°, (c) 45°.

Les résultats de localisation des événements acoustiques montrent que pour différents modes
de sollicitation du joint de colle, les premiers évenements qui apparaissent sont affectés au Cluster
#1 et au Cluster #2, et sont détectés peu apres le dépassement de la limite d’¢élasticité (cf. chapitre
I1). Les évenements du Cluster #3 commencent a apparaitre lorsque la force appliquée atteint
~60% de la valeur a rupture. Pour les configurations § = 0° et 45°, les mesures acoustiques de la
classe #3 laisse apparaitre une forme en cloche qui débute au centre du joint de colle et s’étend, au
fur et @ mesure que la force en augmente, vers les extrémités (bras). Cependant, lors de 1’essai Scarf

modifié § = 22.5° cette forme cloche n’est pas visible.
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Au travers de cette analyse, le Cluster #3 pourrait étre directement liée a la microfissuration
dans le joint de colle et les Clusters #1, #2 et #4 reliés a la déformation de la marquisette. Selon
cette hypothése, il serait possible de realiser une évaluation quantitative de la progression de

I’endommagement de la surface collée au cours de I’essai, comme illustré sur la Figure 1V. 16.
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Figure IV. 16. Estimation de [’endommagement de la surface collée.

IVV.3. Analyse de ’endommagement par tomographie a rayons X

Comme exposeé précédemment, I’analyse des faciés de rupture des éprouvettes Scarf modifié
n’est pas suffisante pour caractériser les phénomeénes d’endommagement a 1’origine des sources
d’EA. Cependant, la technique de tomographie semble bien adaptée pour répondre a cette

problématique.

IV.3.1. Essais Scarf modifié interrompus

Des essais monotones interrompus a différents stades de chargement (définis au moyen de
I’activité acoustique) ont été réalisés au sein du laboratoire de Safran Composites. L’objectif ici est
de réaliser des scans tomographiques lors de ces interruptions et de relier les phénoménes observés
a des événements acoustiques. Ces informations pourront étre utilisées afin de caractériser
I’endommagement des assemblages de type Scarf modifié (Figure 1V. 17-b). Etant donné que le
tomographe utilisé n’intégre pas de platine de traction, 1’éprouvette est sollicitée dans une machine
de traction électromécanique a une force définie au préalable. Lorsque 1’effort prédéfini est atteint,

I’éprouvette est déchargée, démontée, puis passée au tomographe, et une fois le scan termine,
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I’éprouvette est a nouveau sollicitée et la procédure répétée.

35

| [——Scarf 0°- ep 200um - 0.2kN/s]

30

Scarf 0° ~ Scarf 22,5° Scarf 45°

Tomographie T2

Tomographie TO

0
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03
DN (mm)

(@) (b)

Figure 1V. 17. (a) Analyses tomographiques a différents stades lors des essais Scarf modifié,
(b) images tomographiques des éprouvettes Scarf modifié.

La Figure IV. 17-a montre les trois stades prédefinis pour les analyses tomographiques des
échantillons Scarf modifié. Une premiére analyse est réalisée a 1’état initial avant la sollicitation
mécanique. Celle-ci permet de connaitre 1’état du joint de colle a I’issue de la polymérisation. Une
seconde analyse tomographique est faite avant d’atteindre la limite d’élasticité, dans le but de
vérifier que I’adhésif n’est pas endommagé avant I’apparition des premiers éveénements d’EA.
Enfin, la derniére analyse est réalisée aprés le dépassement de la limite d’élasticité, ce qui permettra
d’identifier les mécanismes d’endommagement associés aux signaux acoustiques. Le Tableau 3,
présente les niveaux d’effort appliqués avant les différents scans tomographiques pour chaque
configuration de type Scarf modifié. Cependant, les résultats présentés dans cette section
correspondent uniquement a la configuration § = 0°, étant donné que des résultats trés similaires

ont été observés pour les deux autres configurations.

Tableau 3. Efforts & chaque analyse tomographique.

Stades de tomographie  Effort & = 0° (kN) Effort § = 22.5° (kN)  Effort § = 45° (kN)

Tomographie TO 0 0 0
Tomographie T1 14 16 18
Tomographie T2 20 26 27

1vV.3.1.1. Tomographe

Les parametres principaux du tomographe GE V|Tome|X L450/300 utilisé lors de cette

analyse, sont résumés dans le Tableau 4.
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Tableau 4. Parametres du systeme tomographique.

Tension Intensité o ) _
. Projections Temps Durée Taille
Paramétre | source  source Moyenne
sur 360°  d’exposition scan voxel
RX RX
140 250 131 3 18 30
Valeur 2000 ) o
(kV) (LA) (ms) images/projection  (min)  (um)
1vV.3.1.2. Analyse des données acoustiques

Une machine d’essai électromécanique a été utilisée pour réaliser ces essais a température
ambiante et en déplacement imposé a 0.5 mm/min. Dans ces conditions expérimentales, le seul
parametre acoustique modifié est le seuil d’acquisition, fixé a 35 dB. La Figure 1V. 18 montre la
localisation linéaire des sources acoustiques en fonction de la force relevée avant les deuxiéme et
troisieme interruptions, pour un I’échantillon Scarf modifi¢ § = 0°. Lors du premier niveau de
sollicitation, trés peu d’événements ont été enregistrés et localisés dans le joint de colle. Cependant,
a ce stade, la limite d’élasticité n’est pas atteinte, ce qui permet de conclure que ces événements
correspondent au bruit de la machine ou au glissement/frottement de 1’éprouvette dans les mors de
la machine. Au deuxieme niveau de sollicitation, de nombreux événements (endommagement)
caractérisés par un niveau d’amplitude dans I’intervalle [35,100]dB sont enregistrés a partir de
15kN et au centre du joint de colle. Lorsque I’effort augmente, I’apparition des événements est
détectée sur toute la longueur du joint de colle. A ce stade, I’éprouvette est démontée de la machine

d’essai et scannée au tomographe.
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Figure IV. 18. Localisation linéaire des sources d’EA, (a) stade T1, (b) stade T2.
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1IV.3.1.3. Analyse des images tomographiques

Les images tomographiques obtenues ont été assemblées afin de reconstruire les coupes du
volume de I’échantillon. Ensuite, un post-traitement est appliqué pour ne conserver que le volume
du joint de colle, et corriger les artéfacts dus au faisceau ou aux bruits parasites. La Figure IV. 19
présente I’image tomographique du joint de colle & chaque stade de scan réalisé.

A I’état initial (Figure IV. 19-a), I’image tomographique permet de s’assurer qu’il n’y a pas
de défauts apparents a I’exception de quelques de bulles d’air, repérées aux extrémités du bras.
L’analyse tomographique (Figure IV. 19-b) au stade T1 (sollicitation inférieure a la limite
d’¢élasticité), ne montre aucun changement significatif de 1’état du joint de colle ni aucune évolution
de la taille des bulles. Lors du dernier scan tomographique, au-dela de la limite d’¢élasticité (stade
T2), le joint de colle n’a pas pu étre scanné intégralement, comme illustré sur la Figure V. 19-c. De
maniére générale, I’état du joint au dernier stade ne présente pas d’endommagement visible, malgré
ce qui a été mis en évidence grace aux analyses acoustiques. Cependant, il est possible de percevoir

des cavités (cercles rouges, Figure IV. 19-c) qui pourraient étre liés a I’endommagement.

Les résultats de cette analyse, ont permis de mettre en avant deux conclusions. La résolution
minimale du tomographe (30 um) utilisée, n’est pas suffisante pour caractériser I’endommagement
des éprouvettes Scarf modifié. De plus, il est possible que lors de la phase de décharge, la fermeture
des fissures se produise. C’est pourquoi, afin de répondre a cette problématique, il est proposé de
redimensionner les échantillons Scarf, et d’utiliser un systéme tomographique plus adapté, afin

notamment de maintenir I’éprouvette sollicitée lors des scans.
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Analyse tomographique TO "état initial "

(a)

Analyse tomographique T1 "avant limite d’élasticité"

(b)

Analyse tomographique T2 "apres limite d’élasticité"

(©

Figure IV. 19. Analyse tomographique de I’échantillon Scarf modifié 0° (a) état initial, (b),
tomographique T1, (c) tomographique T2

I\V.3.2. Essais interrompus sur éprouvettes mini-Scarf

Cette section a pour but de presenter les travaux collaboratifs (auquels j’ai participé) menés
entre Safran Composites et le laboratoire MATEIS de I’INSA Lyon, lors d’un projet de fin d’études
réalisé par J. Minvielle [25]. Ces travaux visent a caractériser I’endommagement du joint de colle a

partir des éprouvettes mini-Scarf (Figure 1V. 20) instrumentées par EA et par tomographie a rayon

Figure IV. 20. Géométrie des echantillons.

L’utilisation des éprouvettes a géométrie réduite, permet de s’adapter au systéme de
tomographie a rayon X étant d’obtenir une meilleure résolution (taille du voxel). Cependant,

I’'usinage des bras et des becs des éprouvettes Scarf modifié, reste une opération complexe a cette
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échelle. En consequence, il a été proposé d’utiliser des éprouvettes Scarf a échelle réduite dans le
but de garder les mémes sollicitations (& = 0°,22.5° et 45°) utilisées dans ce travail de these.

Néanmoins, de fortes concentrations de contraintes sont atteintes au niveau des bords libres.
1vV.3.2.1. Systéeme de tomographie par rayons X

Le systeme de tomographie utilise dans cette étude est le Phoenix VtomeX. Il est composé
d’un émetteur de faisceau de rayons X, d’un détecteur de type Varian Paxscan avec une matrice de
de 1920x1536 pixels, ainsi que d’une platine de traction. Cette platine est constituée d’une part
d’un moteur permettant de tourner 1’échantillon sur son axe propre et, d’autre part d’une vis sans fin
reliée a un moteur afin de transmettre un effort de traction a 1’échantillon (Figure IV. 21). Les

principaux parametres utilises lors des acquisitions sous tomographe, sont résumés en annexe A.5.

Détecteur Platine de traction

Figure 1V. 21. Systeme de tomographie Phoenix VtomeX.
1vV.3.2.2. Préparation des éprouvettes mini-Scarf

Les éprouvettes mini-Scarf munies d’un joint de colle de 200 um et 400 um sont découpées
au jet d’eau (Figure IV. 22-a) a partir d’échantillons Scarf modifié. Les substrats sans becs utilisés
présentent une section usinée afin d’obtenir une largeur de joint de 6 mm (Figure IV. 22-b). Cette
procédure a été adoptée dans le but de garder le protocole et dispositif de collage utilisés auparavant
dans cette étude (cf. Chapitre I1). Une fois les éprouvettes mini-Scarf obtenues, des trous taraudés
de profondeur 7 mm sont realises afin de pouvoir assurer la transmission de I’effort dans la
direction de traction. Le collage et la préparation des éprouvettes mini-Scarf ont été réalisés au sein
de I’IRDL en appliquant I’adhésif supporte, puis les échantillons ont été envoyés au laboratoire

MATEIS, ou les essais ont été réaliseés.
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I

(a) (b)

Figure IV. 22. (a) Obtention des éprouvettes mini-Scarf, (b) plan des éprouvettes Scarf

modifie sans bec (largeur 6 mm).
1V.3.2.3. Mise en place dans la machine d’essai et déroulements des essais

Une analyse sur la sensibilité de trois capteurs (Nano30, S9225 et Pico) a été réalisee, afin
de sélectionner le capteur le plus adapté a ce type d’essai. Le résultat a mis en évidence que
I’amplitude enregistrée par les capteurs S9225 et Pico diminue significativement avec la distance
d’apparition de la source d’EA. Aussi, seul le capteur Nano30 sera retenu comme dans le cas des
essais Scarf modifié. Les mémes paramétres d’acquisition (cf. section 1V.1.4) seront utilisés a

I’exception du seuil d’acquisition fixé a 35 dB.

Les capteurs d’EA sont couplés a 1’échantillon en utilisant un ruban de téflon enroulé autour
des capteurs et du gel silicone qui favorise la transmission (Figure 1V. 23-a). Le premier capteur est
positionné a une distance de 7mm et le second a une distance de 5mm du joint de colle, afin
d’éviter que les capteurs ne fassent obstacle au faisceau RX lors de la rotation. L’échantillon est
vissé sur les tiges de la platine de traction avec un léger jeu qui permettra par la suite 1’alignement
de I’éprouvette lors de la mise sous tension. La sollicitation des échantillons est réalisée a différents
paliers d’effort, et une fois le palier atteint, une petite décharge est appliquée suivi d’un plateau
d’effort constant, comme illustré sur la Figure IV. 23-b. La décharge a pour objectif de limiter les
effets dus a la relaxation et ainsi d’éviter une rupture prématurée de 1’échantillon. Les essais sont
pilotés en déplacement imposé a 0.001 mm/s. L’activité acoustique est enregistrée au cours des
phases de chargement et les scans tomographiques sont menés, une fois 1’effort stabilisé, sur une
durée de 27 min avec taille du voxel de 4.5 wm. Les valeurs d’effort des paliers sont différentes

pour chaque essai, étant donné que I’activité acoustique est faible et concentrée a la fin de 1’essai.
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Scan RX
Scan RX R
Suivi par EA
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(a) (b)

Figure IV. 23.(a) Préparation de l’essai mini-Scarf, (b) effort appliqué.
1vV.3.2.4. Récapitulatif des essais

Neuf éprouvettes instrumentées par EA et tomographie a rayon X ont été sollicitées, le
Tableau 5 résume les résultats des essais les pour chacune des configurations et pour chaque

épaisseur (200 um et 400 pm).

Tableau 5. Récapitulatif des essais.

Configuration Nom / épaisseur Hits/Events Rupture (N)
Mini-Scarf 0°-1 ép-200 um 656/217 1330
Mini-Scarf 0°
Mini-Scarf 0°-2 ép-400 um 188/61 1270
Mini-Scarf 22.5° | Mini-Scarf 22.5°ép-200 um 1766/147 1340
Mini-Scarf 45°-1 ép-200 um 94/4 1701
Mini-Scarf 45°
Mini-Scarf 45°-2 ép-400 pm 475/139 1582
1V.3.2.5. Résultat des essais mini-Scarf

Cette section a pour objectif de présenter les résultats les plus représentatifs obtenus lors des

essais sur éprouvettes mini-Scarf.
(a) Emission acoustique

Le suivi de I’activité acoustique lors d’essais a paliers multiples n’est pas exploitable, étant
donné que I’apparition d’éveénements s’est produite lors de la rupture de I’éprouvette. Néanmoins,
une analyse de D’activité¢ acoustique lors d’essais de traction monotone hors tomographe a été

réalisée. Les capteurs acoustiques sont positionnés selon 1’axe longitudinal de 1’échantillon. De ce
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fait, la localisation des événements acoustiques des éprouvettes mini-Scarf, est plus difficile a
obtenir avec précision, a cause de la faible épaisseur du joint de colle. La Figure IV. 24 montre
’activité acoustique enregistrée au cours du temps lors des essais mini-Scarf 0° : Aucun événement
n’est localisé a proximité du joint de colle, avant la rupture. Les événements enregistrés avant la
rupture peuvent étre dus au frottement au niveau des vis. A contrario, les événements acoustiques
des essais mini-Scarf 45°, sont localisés au niveau du joint de colle (Figure V. 25). Cependant, les

sources d’EA sont générées a la fin de 1’essai.

etd 20----Capt EA-
Events n°18 ——Nombre d'événements cumulés| |, EZ
B Localisation des événements E
: ® :
3 0
o 0
= o
G -
£ -
§ 100 Joint de colle ; S
g 5
‘0 Events n°70 -
: :
g 3
2 O] s
= s |
2 , @
0 ' 0----Capt EA-
0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Temps (s)

Figure V. 24. Suivi de [’activité acoustique dans un essai mini-Scarf 0° 400um [25].
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Figure IV. 25. Suivi de [’activité acoustique dans un essai mini-Scarf 45° 400um [25].

(b) Analyse des images tomographiques

Lors du post-traitement des images tomographiques, celles du joint de colle sont isolées, soit
un total de 50 images (slides) pour chaque scan. La plupart des images tomographiques présentent

du bruit qui pourrait éventuellement étre 1i€ au contraste entre les densités des matériaux, ainsi qu’a
qui p ) q
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la qualité du faisceau ou du détecteur. Cependant, les images tomographiques permettent de

distinguer le quadrillage de la marquisette (cercle gris, Figure 1V. 26).

Figure IV. 26. Reconstruction volumique de la marquisette a partir d’images

tomographiques [25].
o Eprouvette mini-Scarf 0 :

La Figure IV. 27 montre les analyses tomographiques du joint de colle pour 1’échantillon
mini-Scarf 0° d’épaisseur 200 um, lors de 1’état initial et lors du dernier scan (1200 N) avant
rupture. Il est possible d’observer de « points noirs », dans des zones tres localisées a certains
endroits de la marquisette (Figure IV. 27-a). Au fur et a mesure que ’effort augmente, ce
phénomeéne s’accroit, le nombre de points augmente, comme illustré sur la Figure 1V. 27-b avant la
rupture. Son suivi au cours des différents scans tomographiques, permet d’identifier qu’a partir de

800N la taille de ce points augmente (Figure 1V. 28).

(@) (b)

Figure IV. 27. Image tomographique (a) état initial, (b) dernier scan [25].
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¢

0400N

@ (b) ©

Figure IV. 29. Image tomographique dernier scan (a) filtre gaussien, (b) avec filtre, (c)

reconstruction volumique [25].

La résolution et les bruits parasites des images tomographiques, ne permettent pas
d’identifier directement les mécanismes d’endommagement liés aux phénoménes observés.
Cependant, une technique de marquage manuel (a partir des faciés de rupture) a permis de répondre
a cette problématique. Il est observé que les phénomenes de points noirs sont positionnés de fagon
précise, sur les cOtés des mailles (Figure IV. 29-b). La reconstruction des images 3D a partir de
coupes permet de conclure sur I’apparition d’une décohésion (ou microfissuration) autour des fibres
de nylon (Figure IV. 29-c).

o Eprouvette mini-Scarf 22.5° et 45°:

L’observation des échantillons 22.5° et 45° par tomographie a rayon X est différente et plus

complexe que celle sur mini-scarf 0°, car le faisceau de rayons X traverse nécessairement une
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¢épaisseur d’aluminium pendant les scans. Ainsi, la qualité des images obtenues diminue (bruit
parasite plus important) et il n’est pas possible de visualiser la marquisette. Néanmoins, 1’analyse
meneée sur les essais mini-Scarf 45° permet d’identifier I’endommagement dans le joint de colle
(Figure 1V. 30). A contrario de la configuration mini-Scarf 0°, I’endommagement observé sur ces

configurations est localisé a proximité des intersections du quadrillage.

Figure IV. 30. Mini-Scarf 45°, (a) état initial, (b) dernier scan, (c) endommagement [25].

1V.4.Conclusion

L’objectif principal du chapitre portait sur la caractérisation des mécanismes
d’endommagement au sein d’assemblages Scarf modifié, a partir du suivi de I’activité acoustique
lors d’essais mécaniques. Tout d’abord, une comparaison de ’activité acoustique a été réalisée entre
I’adhésif supporté et non-supporté. Les résultats obtenus ont mis en évidence que les sources
acoustiques enregistrées sont générées par la marquisette. Puis, une analyse globale des sources
acoustiques du joint de colle a été réalisée, en observant le nombre cumulé d’événements et
I’énergie libérée. L’évolution du nombre cumulé d’évenements a mis en évidence 1’existence de
quatre régimes acoustiques, qui pourront étre reliés au comportement mécanique. Le dernier régime
acoustique est souvent caractérisé par I’arrivée d’un nombre important d‘évenements sur une plage
de temps réduite. L’analyse de 1’énergie a montré que la rupture de I’assemblage est accompagnée

de sources d’EA fortement énergétiques.

La méthode de classification non-supervisée k-means++ a été utilisée, dans le but de
regrouper les différentes sources d’EA en classes. Lors de cette classification sept paramétres
acoustiques ont été selectionnés (cing dans le domaine temporel et deux dans le domaine
fréquentiel), les parameétres acoustiques les moins corrélés pour classer la population sont:

I’amplitude, 1’énergie, la fréquence centroide et la fréquence pic. L’évaluation des indices de
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Davies-Bouldin et du coefficient de silhouette a montré que les sources d’EA peuvent étre
regroupees en quatre classes (clusters) bien distinctes, dans le plan de I’amplitude et de la fréquence
pic. La localisation linéaire des évenements acoustiques a mis en évidence que les évenements
correspondants au Cluster #3, naissent au centre de la surface collée et se concentrent vers les
extréemités (bras) suivant une forme en cloche (cas 0° et 45°). Il semblerait que cette classe soit
reliée a la microfissuration autour de la marquisette et que les Cluster #1, Cluster #2 et Cluster #4
soient liés a la déformation de la grille au sein de 1’adhésif. Cette classe permet de faire une
estimation quantitative de la surface endommagée en faisant 1’hypothése que ces sources

acoustiques sont liees a une microfissuration du joint de colle.

Une premiére tentative destinée a identifier les mécanismes d’endommagement de chacune
de classes a été réalisée sur des essais Scarf modifié interrompus, instrumentés par EA et
tomographie a rayon X. En termes d’EA, les résultats montrent la présence d’événements
acoustiques peu apres que la limite d’¢élasticité eut été dépassée. Cependant, la résolution de 30um
du tomographe utilisé n’a pas été suffisante pour visualiser I’évolution de I’endommagement dans
le joint de colle, en raison de la taille de I’éprouvette. Une approche a été proposée dans le but de
répondre a cette problématique, celle-ci vise & appliquer I’instrumentation du systéme d’EA et du
tomographe a rayon X, sur des éprouvettes Scarf a geométrie réduite. Afin de pouvoir utiliser un
systeme de tomographie de meilleure résolution (4.5um), un travail a ét¢ mené dans le cadre d’un

projet de fin d’études au laboratoire MATEIS (INSA-Lyon). Les conclusions de ce travail sont :

o Peu de signaux EA ont été enregistrés pour les essais sous tomographe. Aussi,
I’analyse acoustique a été menée principalement sur des essais hors-tomographe.
L’activité acoustique localisée entre les deux capteurs, présente une amplitude
supeérieure a 50 dB, tel qu’observé lors des essais Scarf modifié.

o Des analyses tomographiques, 1’existence de points noirs, localisés au niveau des
cotés des mailles de la marquisette, a été mise en évidence. Ces phénomeénes de
forme incurvée sont observeés des 1’état initial et évoluent (la taille augmente) lorsque
I’effort appliqué augmente. A partir de ces analyses, il est possible de conclure que
I’endommagement était di a de la décohésion de I’adhésif au niveau de la
marquisette. Cependant, il n’est pas possible de le relier avec le Cluster #3 observé

lors des essais Scarf modifié.
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Chapitre V. SUIVI DES DEFORMATIONS
PAR FIBRE OPTIQUE A RESEAU DE BRAGG

r INTRODUCTION

De nombreuses techniques expérimentales telles que les jauges de déformation, la
corrélation d’images numériques, I’interférométrie de moiré,... sont classiqguement utilisées pour
mesurer la déformation afin de caractériser le comportement mécanique des assemblages collés.
Cependant, ces techniques donnent acces au champs cinématiques uniquement en surface de
I’échantillon [1]. Pour accéder aux informations dans le volume, il est indispensable d’utiliser une
autre technique telle que 1’analyse tomographique, 1’émission acoustique ou bien la fibre optique a

réseau de Bragg.

La fibre optique a réseau de Bragg est un capteur qui permet de mesurer a la fois les
déformations dues a une sollicitation mécanique, et a une variation de température. Ce type
d’instrumentation permet d’envisager une mesure précise au sein méme de la structure lors des

procédés de fabrication, et ainsi assurer un suivi tout au long de sa durée de vie.

Ce chapitre porte sur la faisabilité de I’implantation de capteurs a réseau de Bragg afin
d’accéder aux informations (thermiques et mécaniques) au cceur de 1’adhésif dans les échantillons
de type Scarf modifié. Tout d’abord, nous allons présenter les phénomenes qui régissent les
capteurs a réseau de Bragg. Puis, une étude numérique sur le caractére intrusif des fibres a réseau de
Bragg sera menée lors d’une sollicitation thermique sur deux types d’échantillons : (i) massique et
(if) Scarf modifié. Par la suite, une analyse locale de la déformation longitudinale (e,,) lors du
cycle de polymérisation sera effectuée, dans le but de permettre la validation d’un mode¢le
numérique (thermomécanique) développé a Safran. Finalement le dernier point abordé vise a
évaluer la faisabilité de I’introduction de la fibre optique a réseau de Bragg au milieu du joint de

colle, lors d’une sollicitation bi-axiale quasi-statique au moyen d’éprouvettes Scarf modifié. J
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V.1. Fibre optique a réseau de Bragg (FBG)

La fibre optique est constituée de deux milieux cylindriques d’indices de réfraction
differents (le noyau et la gaine optique, Figure V. 1-a), permettant de confiner et de guider la
lumiere dans le noyau, dont le diametre est de 1’ordre de 8 um. Généralement, autour de la gaine
optique, un revétement (en polyacrylate, ou en polyamide) est ajouté, afin d’assurer la tenue

mécanique et de faciliter la manipulation de la fibre optique.

La transmission de la lumiére au sein de la fibre optique est basée sur le principe de la
réflexion totale du rayon lumineux (a I’interface noyau/gaine optique). Dans le but de confiner la
lumiére et d’éviter une atténuation de I’intensité entre les deux milieux, il est nécessaire que 1’indice

de réfraction du noyau (ny) soit plus elevé que celui de la gaine optique (n40) (Figure V. 1-b).

Gaine protectrice (Revétement)

_ Gaine optique - n¢o
/oy
Gaine optique
dep Noyau ~--
g Lumiere
\/
(a) (b)

Figure V. 1. (a) Constitution d 'une fibre optique, (b) Réflexion a l’interface noyau/gaine.

V.1.1.Principe de la fibre optique a réseau de Bragg (FBG)

La fibre optique a réseau de Bragg est constituée d’une microstructure périodique (réseau de
Bragg) gravée sur quelques millimétres du noyau d’une fibre optique (de type télécommunication
standard). Cette gravure est réalisée en exposant le noyau a une lumiere ultraviolette de haute
intensité (principe de photoinscription) ; processus qui induira un changement permanent des
propriétés physiques de la fibre optique [2]. Le réseau de Bragg, fonctionne comme un miroir qui
réfléchit une longueur d’onde 4, lorsqu’un faisceau lumineux (tout le spectre de la lumiére) se

transmet par le noyau de la fibre [3], comme illustré sur la Figure V. 2.
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Figure V. 2. Principe de la fibre optique a réseau de Bragg.

La longueur d’onde réfléchie, est directement dépendante de 1’indice de réfraction du noyau
de la fibre optique n,ff, ainsi que de la périodicité du réseau de Bragg A, comme présenté dans
[’équation 1 (loi de Bragg) [4,5].

Ap = 2Mesr A (D

Lorsque le réseau de Bragg se trouve sous sollicitation thermique et/ou mécanique dans la
direction longitudinale (X) de la fibre optique, la périodicité du réseau change et la longueur d’onde
réfléchie change également. De par ce fait, la différence entre 1’état sollicité et 1’état initial (AAp)
peut étre reliée directement a la déformation longitudinale &,,., comme présenté dans /’équation 2.

Ag  Amerp  AA
5 ey A

A7
== = (1= P)exy + (appg + HAT @)
B
Ay
= Kngx + KTAT
Ag

ou P, représente le coefficient photo-elastique directement relié au matériau de la fibre
optique, &, la déformation longitudinale, apgg le coefficient de dilatation thermique du noyau de la
fibre optique, AT la variation de température et € un coefficient thermo-optique qui représente la
variation de 1’indice de réfraction due a la variation thermique (parametre dépendant du matériau de
la fibre ainsi que de la longueur d’onde du réseau). Le premier terme de [’équation 2 (Ky) est

directement relié a la sensibilité mécanique du réseau de Bragg. Tandis que le deuxieme terme (Kr)
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représente la sensibilité thermique. De maniere générale ce dernier terme est égal a zéro pour des

processus iso-thermiques [6].

Lorsque la fibre optique a réseau de Bragg est noyée dans un autre matériau et sollicitée
thermiquement, deux phénomenes seront observés par le capteur: (i) la déformation
thermomécanique (e7,,) due a la différence de coefficient de dilatation thermique entre la fibre
optique et le matériau héte (équation 5), mais également (ii) I’effet thermo-optique dd a la variation

de I’indice de réfraction avec la température (équation 4).

AA
ABB = (1 - Pe)ngx + (aFBG + E)AT (4)
ngx = [ngx]Adh - [ngx]FBG = (aaqn — Arpc)AT (5)

En s’appuyant sur les équations 4 et 5, il est alors possible de corriger la déformation totale
(eT ) mesurée par le capteur, afin d’accéder uniquement a la déformation thermomécanique du

matériau hote (pour notre cas d’étude, la déformation de 1’adhésif) grace a 1’équation suivante :

Ag /g + (1 — P)apgcAT — (app AT
[e” x)aan = [+ ()1a_ ;e) (@rps + 9 (6)

V.1.2.Choix de la fibre optique

La fibre optique a réseau de Bragg est un capteur souvent utilisé dans de nombreux
domaines d’applications [7-9], dont le principe d’utilisation est relativement simple, et permettant
des mesures telles que la déformation et la température. Les fibres (noyau et gaine optique) sont
couramment fabriquées a partir de silice, dont le diamétre de la gaine optique (¢;,) peut varier
entre 40 et 125um et auquel s’ajoute le diamétre ¢;p € [25,125]um de la gaine mécanique
protectrice, car les fibres optiques de faible diametre (< 100 um) deviennent tres fragiles lors de
leur manipulation. Des fibres optiques d’un diamétre total ¢ro = 150 pm (avec un revétement
polyamide) et denudées sur toute la longueur du réseau ¢;o, = 125 um (Figure V. 3), ont été
choisies afin de suivre la déformation longitudinale « locale » au milieu du joint de colle. Cela
impose alors d’augmenter 1’épaisseur du joint a 400 um, d’une part pour rendre la fibre la moins
intrusive possible, et d’autre part pour pouvoir introduire la fibre optique entre deux films de colle,

pour obtenir une structure de type sandwich (substrat/colle/FBG/colle/substrat).

Figure V. 3. Image SEM d’une fibre optique a réseau de Bragg.
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V.1.3.Choix du réseau de Bragg

Les caractéristiques géometriques du réseau de Bragg (L, A) peuvent varier selon le besoin
et I’application finale. Dans le but d’assurer une résolution de mesure de 1pm, la longueur
minimale (L;) proposée par le fournisseur HBM est égale & 8 mm (avec des meéthodes de
fabrication complexes [10]). Cependant, dans ce travail de thése une longueur du réseau de 10 mm
est utilisée, afin de rester sur une petite longueur du réseau et de réduire les colts de fabrication
(Figure V. 4). Il est a noter que la grandeur mesurée par les capteurs FBG, correspond a la valeur
moyenne sur toute la longueur du réseau. La plage de mesure du capteur a réseau de Bragg utilisé,
est de [— 2500um, 2500um]. Les propriétés des fibres optiques utilisées lors de ce travail de thése
sont résumées dans le Tableau 1 [11,12].

L; =10mm
<>

<>
A

Figure V. 4. Caractéristiques géométriques du réseau de Bragg.

Tableau 1. Propriétés mécaniques, thermiques et optiques des fibres optiques

Propriétés de du FBG Value
Module d’Young (Erpg) 70 GPa
Coefficient de Poisson (Vggg) 0.19
Indice de refraction (mfr) 1.45
Constante photoélastique (p.) 0.21
Coefficient de dilatation thermique (aggg) | 5.10 X 1077 °C~t
Coefficient thermo-optique () A identifier

V.1.4. Interrogateur optique FS22-DI

Le dispositif d’acquisition de mesure, utilisé dans cette étude est le systeme HBM FS22-Dl
(Figure V. 5). 1l est composé d’un interrogateur optique, dispositif qui permet une détection
précise et stable de toutes les valeurs en créte de la longueur d’onde (Ag) (de résolution et de
répétabilité < 1 pm). Il permet également une fréquence d’acquisition constante dans
I’intervalle [50 Hz, 100 Hz, 200 Hz, et 500 Hz]. Dans ces travaux de these, une acquisition de la

déformation a une fréquence de 50 Hz a été utilisée.
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FS22-Dl Interface graphique
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Figure V. 5. Dispositif d’acquisition des mesures.

V.2. Suivi des déformations lors de la phase de polymérisation

La phase de développement d’un procédé d’élaboration représente un point clé dans
I’évaluation du comportement et de la résistance finale d’une structure. L’acquisition des
informations sur ce procédé permet de définir et d’optimiser les paramétres qui assurent une qualité
finale de la piece [13-15].

La fibre optique a réseau de Bragg peut étre utilisée pour acquérir une quantité importante
d’informations pendant 1’élaboration des structures collées. En effet, elle permet d’accéder a des
grandeurs physiques telles que la température et la déformation, pendant le cycle de polymérisation
de I’adhésif. La mesure de ces grandeurs au sein du joint de colle, permet en particulier d’accéder
aux déformations résiduelles lors de la phase de réticulation et aux contraintes résiduelles de
I’adhésif [16].

L’analyse des contraintes résiduelles joue un rdéle fondamental dans le comportement
mécanique de 1’adhésif, car a travers de la mesure de ces grandeurs, il est possible de déterminer,
sous certaines hypotheses, les véritables niveaux de contraintes, de facon a mieux prévoir le
comportement mécanique et la rupture de I’assemblage. Pour obtenir ces contraintes, il est

important de mesurer finement les déformations au milieu du joint de colle.

Dans le but d’analyser la déformation thermique lors de la phase de polymérisation des
joints de colle de faible épaisseur (éprouvettes Scarf modifié), la technique des FBG est utilisée
comme moyen d’instrumentation. Cette technique se positionne comme une candidate potentielle
pour I’instrumentation du processus d’assemblage, mais également comme un moyen permettant de
suivre 1’état de la structure collée tout au long de sa durée de vie, pour certaines applications
industrielles [17,18].
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La fibre optique pourrait éventuellement devenir intrusive dans des joints de colle fins
(200pum - 1000um). Dans ce but une étude par éléments finis a tout d’abord été réalisée, sur deux
types d’échantillons: (i) éprouvette massique et (ii) éprouvette Scarf modifié & = 0°. Ces
modélisations ont permis d'étudier I’effet de la fibre optique sur la mesure de la déformation
thermique. Ensuite, une caractérisation expérimentale des différents composants a éte partiellement
réalisée au moyen de la FBG. Finalement, un suivi de la déformation thermique des éprouvettes

Scarf modifié lors de la phase de polymeérisation a pu étre effectué.
V.2.1. Etude de I’intrusivité de la FBG sur la mesure de la déformation thermique
V.2.1.1. Intrusivité de la FBG sur un échantillon massique

(@) Modéle par éléements finis

Une modélisation 3D par EF d’un échantillon massique de colle de dimensions 3 cm X 3 cm X
e cm avec la fibre optique placée au cceur de I’échantillon a été réalisée, afin d’analyser I’effet de
lintrusivité sur les champs de déformations thermiques, et ce, pour différentes épaisseurs (e)
comprises entre 400 et 2800 um (Figure V. 6). Ces modéles utilisent 6000 éléments linéaires de
type C3D8R avec intégration réduite dont huit éléments dans 1’épaisseur. L’adhésif structurel ainsi
que la fibre optique sont modélisés avec un comportement thermoélastique avec les parametres
élastiques (Exqn, Vaqn) identifiés (cf. chapitre 111) et un coefficient de dilatation thermique a4, =
63 x 107%°C~* (proche de la valeur caractéristique de colles a basse époxy). La fibre optique est

modélisée en utilisant les paramétres (Ergg, Urpg, @rpg) du Tableau 1.

Afin d’assurer une bonne représentation des conditions de 1’essai (cf. section V.2.3.2), un
champ thermique de AT = 40°C est appliqué sur tout I’échantillon, et trois conditions aux limites
sont utilisées (Figure V. 6-a) :

= Laface 1, est bloquée selon la direction x.
» Laface 2, est bloquée selon la direction y.

= Laface 3, est bloquée selon la direction z.
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Adhésif

(a) (b)
Figure V. 6. (a) Maillage global de [’échantillon, (b) maillage dans la fibre optique.

(b) Résultats du modeéle numérique de [’échantillon massique

L’objectif de ces différentes modélisations est dans un premier temps d’étudier le caractere
intrusif de la fibre optique, en comparant la déformation (e,,) obtenue au cceur de la fibre optique a
la déformation théorique définie par [’équation 3. Puis, d’observer I’effet de 1’épaisseur de 1’adhésif
par rapport a I’intrusivité de la fibre, afin d’identifier la valeur du parametre e pour laquelle 1’erreur
entre la déformation théorique et numérique devient minimale.

[exx]aan = @aan X AT 3)

La Figure V. 7-a, représente 1’évolution de la déformation thermique (&,,) en fonction de
I’épaisseur de 1’échantillon. Pour une épaisseur e = 400um, une différence de 9% a été observée
par rapport a la déformation dite théorique. Au fur et a mesure que I’épaisseur augmente, la
déformation longitudinale obtenue au cceur de la fibre se rapproche considérablement de la valeur
théorique. Pour une épaisseur de 2000um, il est possible d’obtenir une déformation avec une
différence inférieure a 1% par rapport a la valeur attendue. De ce fait, le caractére intrusif de la
fibre dans un échantillon massique d’épaisseur supérieure a 2000um, peut-étre considéré comme
négligeable. Cette analyse a également permis d’observer 1’évolution du champ de déformation de
1I’adhésif autour de la fibre optique en fonction de 1’épaisseur. Il est important de noter que pour des
épaisseurs faibles, ce champ est fortement perturbé. Cependant, il devient de plus en plus homogéne

lorsque 1’épaisseur de 1’échantillon augmente, comme illustré sur la Figure V. 7-b.
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Figure V. 7. (a) Déformation numérique en fonction de l’épaisseur, (b) champ de
déformation (&,,) sur le milieu du plan du joint, d épaisseur 400um et 2000um.

V.2.1.2. Intrusivité de la FBG sur un échantillon Scarf modifié 0

(@) Modéle par éléements finis

L’échantillon Scarf modifi¢é § = 0° avec la fibre optique noyée au milieu du joint de colle, est
modelisé pour différentes épaisseurs du joint de colle dans I’intervalle [400; 2000 um]. Le méme

champ thermique que précédemment (AT = 40°C) est appliqué sur tout I’échantillon et les

conditions aux limites utilisées sont les suivantes (Figure V. 8):

= Laface 1, est bloquée selon la direction x.
» Laface 2, est bloquée selon la direction y.

= Laface 3, est bloquée selon la direction z.

Figure V. 8. Conditions aux limites du modeéle numérique (chargement thermique).

Les valeur des parameétres thermoélastiques des substrats pour ces modeles sont les
suivantes :  Esy,ps = 72GPa, Vsyps = 0.32 et ag,ps = 23 X 1076°C~1 (coefficient de dilatation

thermique caracteristique des alliages aluminium 7075 T6 [19]).
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(b) Résultats du modeéle numérique de [’échantillon Scarf modifié 0°

Les résultats de ces modéles numériques mettent en évidence que la déformation thermique
(&,) obtenue au cceur de la fibre optique varie trés peu en fonction de 1’épaisseur du joint de colle
dans un échantillon Scarf modifié, comme illustré sur la Figure V. 9-a. Ce phénomeéne, peut
s’expliquer en partie par le fait que I’étude porte sur un joint fin reste confiné entre deux substrats
métalliques dont le coefficient de dilatation thermique est inférieur a celui de I’adhésif : la dilatation

thermique de la structure collée sera alors pilotée en grande partie par les substrats.

La Figure V. 9-b présente le champ de deformation thermique dans le joint de colle, le
résultat ne montre aucune influence de la fibre optique sur la distribution de la déformation et, cette
derniére reste homogeéne sur tout le joint de colle.
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Figure V. 9. (a) Déformation en fonction de l’épaisseur d’un échantillon Scarf modifié, (b)
champ de déformation dans le joint de colle.
V.2.1.3. Bilan sur le caractere intrusif de la fibre optique

Au regard des différents résultats numériques obtenus lors de 1’analyse du caractere intrusif
de la fibre optique, il semblerait que la présence de la FBG ait un impact beaucoup plus important
sur un échantillon massique que sur un joint de colle d’une éprouvette Scarf modifié. De ce fait, la
mesure établie par le capteur, lors du cycle de polymérisation de 1’échantillon Scarf modifié ne

devrait pas étre perturbeée.
V.2.2. Caractérisation expérimentale au moyen de la FBG
Avant de quantifier la déformation résiduelle lors de la phase de polymérisation de I’adhésif

structurel, il convient dans un premier temps, de caractériser le comportement thermique des

matériaux utilisés (fibre optique, adhésif et substrats métalliques).
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V.2.2.1. Caractérisation du coefficient photo-élastique du réseau de Bragg

Préalablement a la caractérisation de la deformation thermique de 1’adhésif étudié, il est
nécessaire d’identifier le coefficient thermo-optique (&) associé a la variation de I’indice de
réfraction liée au changement de la température. Cela permettra de corriger la deformation mesurée

par la FBG (équation 6), lorsque la structure est sollicitée thermiquement, afin de remonter a la
déformation thermomécanique de I’adhésif.

La caractérisation de ce parametre est réalisée par le suivi de la déformation mesurée par
fibre optique a réseau de Bragg (libre, non noyée dans I’adhésif), dans une enceinte thermique, et en

appliquent le cycle de polymérisation utilisé pour I’adhésif structurel (3h @ 150°C).
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Figure V. 10. Evolution de [’indice de réfraction en fonction de la température.

La Figure V. 10 montre I’évolution de la déformation du réseau de Bragg en fonction de la
température. La déformation peut étre décomposée en deux parties distinctes : (i) la déformation
mesurée pendant la phase de montée en température (points noirs). Cette bande de points, dense et
dispersee s’explique par le fait d’avoir un systeme de ventilation actif pour réguler la température
interne pendant la phase d’échauffement. Ensuite, (ii) la déformation est mesurée pendant la phase

de descente en température (ligne rouge).Pour cette phase, le systéme de ventilation n’est pas actif.

La valeur du coefficient thermo-optique du capteur a réseau de Bragg, est de 8.9 X

107° pdef /°C. Ce paramétre correspond a la pente de la droite de la Figure V. 10, moins la

dilatation thermique de la fibre optique (otzg.).
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V.2.2.2. Caractérisation du comportement thermique de ’adhésif structurel

L’objectif de cette étude est de caractériser le coefficient de dilatation thermique (CDT) de
I’adhésif étudié a partir de la fibre optique a réseau de Bragg, noyée dans un échantillon de colle

massique.
(a) Procédé d’obtention des éprouvettes massiques

Les éprouvettes massiques sont obtenues a 1’aide d’un montage de collage, constitué de
deux plaques d’alliage aluminium imprégnées d’une couche fine de cire de demoulage. Un premier
film d’adhésif de dimensions 3 cm X 3 cm est déposé sur la premiére plaque. Ensuite, le réseau de
Bragg (10 mm de longueur) est positionné sur le film et centré sur celui-ci. Le contrble de
I’épaisseur du film adhésif est réalisé grace a des cales calibrées de 400pm (Figure V. 11-a). Une
seconde plague munie a son tour d’un film d’adhésif de 3 cm X 3 c¢m, est posée au contact de la
premiere, puis fixée a I’aide de vis. Dans le but de suivre la température pendant la polymérisation,
un thermocouple de type T de diamétre 100 pm et de plage de mesure [— 270°C, 370°C] + 0.1°C,
a été positionné au voisinage de 1’échantillon. Une fois le cycle de polymérisation acheve (cf.
chapitre I1), il est possible d’obtenir un échantillon massique (adhésif/FBG/adhésif), comme illustré
sur la Figure V. 11-b. Cette procédure suppose qu’a la fin du cycle de polymérisation, la fibre
optique reste fixée et positionnée au milieu du joint de colle, dans la direction de 1’épaisseur, grace

a la grille de nylon (marquisette) de chaque film structurel.

Echantillon massique

(b)
Figure V. 11. (a) Procédure de collage, (b) échantillon massique avec fibre optique.

(b) Procédure expérimentale

Dans le but d’identifier le coefficient de dilatation thermique de 1’adhésif étudié, une analyse
thermique sur échantillon massique, est menée a différents paliers de température dans 1’intervalle
[-40°C,80°C] et un pas de 10+ 1°C, pendant une durée de 45 min, afin d’assurer
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I’homogénéisation de la température dans 1’échantillon. Lors de 1’analyse thermique, la température
de référence a été fixee a 20°C.

L’enceinte utilisée est une étuve thermique SERVATHIN R404-A caractérisée par une plage
de température de fonctionnement dans I’intervalle [—70°C,210°C] et d’hygrométrie [5%, 95%]
+ 0.5%, dans laquelle est déposée 1’échantillon sur un systéme de fixation céramique (tres peu de
déformation thermique) (Figure V. 12-a). Afin de fournir des mesures de champs de déformation,
en complément de celles fournies par la fibre optique a réseau de Bragg, le systeme de SCIN (GOM
5M) a été placé a 20 cm de I’enceinte et en face de 1’échantillon. Cela est possible grace a la
présence d’une fenétre d’observation sur ’enceinte climatique et des mouchetis (peinture haute
température) déposés sur la surface de 1’échantillon (Figure V. 12-b). Il est a noter que deux
échantillons identiques ont été instrumentés séparément, 1’un avec un capteur a réseau de Bragg et
I’autre avec le systétme de SCIN (sans la fibre optique noyée dans la colle) puis, sollicités en

température lors de deux essais distincts.

Echantillon massique

: == I
Fenétre ] -

d’observation

Systeme de SCIN "‘

a D

Systéme de

fixation ~— G \

(@) (b)

Figure V. 12. (a) mise en ceuvre de [’essai thermique, (b)échantillon massique.

La déformation par SCIN est mesurée sur toute la plage de température. Par contre, la
mesure de la déformation a partir de la fibre optique a réseau de Bragg, est faite sur les intervalles
de températures positives entre [20°C, 80°C], de facon a éviter une sollicitation en compression de
la fibre optique. Car, une fois le cycle de polymérisation achevé, la déformation mesurée par la fibre
optique est légérement supérieure a la valeur minimale de la plage de mesure (—2500um) du
capteur FBG.
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(c) Coefficient de dilatation thermique (CDT) de [’adhésif étudié

La Figure V. 13, présente les déformations thermiques (eyy,éy,) en fonction de la
température, mesurées par SCIN & la surface de 1’échantillon, ainsi que la déformation (&)
mesurée par le capteur a réseau de Bragg au milieu du joint de colle. Les résultats obtenus montrent
une évolution linéaire de la déformation thermique du joint de colle sur tout I’intervalle de
températures mesurée par FBG (positives et négatives), mais également une bonne corrélation entre
les valeurs mesurées suivant les deux directions (x, y). Par ailleurs, pour des températures
inférieures a 50°C, la déformation &,, mesurée par le capteur a réseau de Bragg et corrigée par
I’équation 6, demeure légerement inférieure a celle mesurée par SCIN. En revanche, pour des
températures supérieures, un écart d’environ 20% entre les deux mesures a été observé, cet écart
augmente au fur et a mesure que la température augmente. Ce fait pourrait étre lié au caractere
intrusif de la fibre optique dans un échantillon de faible épaisseur (400 um), comme présenté dans
la section V.2.2.1. Le coefficient de dilatation thermique de I’adhésif obtenu a I’issue de ces
mesures est 63.4 x 1076°C1,
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Figure V. 13. Déformation thermique de l’adhésif en fonction de la température.
V.2.2.3. Coefficient de dilatation thermique (CDT) des substrats métalliques

L’identification du coefficient de dilatation thermique des substrats est réalisée en
appliquant la méme procédure expérimentale que celle utilisée pour identifier le CDT de 1’adhésif.
Cette fois-ci, un barreau métalligue (AW 7075 T6) de section droite 100 mm X 100 mm et
d’épaisseur 9.5 mm est déposé dans 1’étuve thermique (SERVATHIN R404-A) et sollicité
thermiquement dans I’intervalle [20°C, 60°C], avec un pas de 20 + 0.5°C. La technique de SCIN a

ete également utilisée dans le but de mesurer la déformation thermique (eyy, £y,) lors de I’essai,
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comme illustré sur la Figure V. 14. Le CDT de I’alliage AW7075 T6 est estimé a 23 x 1076°C™1,
ce qui est conforme avec les données de la littérature pour ce type d’alliage d’aluminium.

0.1 T T T T T T T

[
0.08 F 1
S
Z0.06F 1
S
2
©
E )
$0.04
‘O
a
® ¢ - SCIN
0.02 F )
[ ) eyy SCIN
0e

20 25 30 35 40 45 50 55 60
Température (°C)
Figure V. 14. Déformation moyenne thermique de [’alliage aluminium 7075 T6 en fonction

de la température.
V.2.3. Mesure de la déformation résiduelle dans le joint de colle
V.2.3.1. Caractérisation expérimentale

La deformation (&) au sein de 1’adhésif, peut étre évaluée au cours de la phase de cuisson
et de refroidissement (du cycle de polymérisation), grace a la mesure acquise par le réseau de Bragg
placé au cceur du joint de colle d’un échantillon Scarf modifié (6§ = 0°). L’obtention de I’éprouvette
est réalisée en suivant le protocole de collage associé (cf. Chapitre Il, Section 11.2). Etant donné que
le film de colle a I’état non-polymérisé posséde une épaisseur égale a 0.33 mm, deux films sont
utilisés dans le but d’obtenir une épaisseur finale du joint de 400 um. Le contrdle de 1’épaisseur du
joint de colle est réalisé a ’aide de fils calibrés de diamétre de ¢;; = 400 = 1um et positionneés

aux extrémités de I’échantillon.

La Figure V. 15-a représente 1’évolution de la déformation in-situ dans 1’échantillon lors de
la phase de polymérisation. Ce résultat met en évidence que la déformation (&, ) mesurée par le
capteur a réseau de Bragg, reste constante tout au long du palier de 3 heures a 150°C. Cependant,
lors de la phase de refroidissement une déformation négative (contraction) a été observée, ce
phénoméne correspond au retrait thermique, mais également au durcissement total de I’adhésif. Il
est a noter que pendant tout le cycle de polymérisation, la dépendance entre la déformation
thermique et la température n’est pas linéaire comme illustrée sur la Figure V. 15-b. A la fin du

cycle de polymerisation une déformation résiduelle égale a —0.18% est obtenue au milieu du joint
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de colle. En faisant I’hypothése que la température est homogene sur toute la structure, il est alors

possible de déterminer les deux autres déformations principales a partir de 1’eXpression &, =

—UfrBGEyy [6].

0.15 T T T T T 0.15

0.1 b

e
N

(%)
o

&
(%)
o
&

X
X

-0.05

Déformation €,
o
o
(6]
;

01 b

Déformation e <

-0.1

-0.15 4 -0.15 =—=Mesure FBG noyée dans I'adhésif i
- Mesure FBG n’étant pas noyée dans I'adhésif

-0.2 ‘ ‘ . . ‘ 02 ! I ‘ ‘ ‘ !
0 1 2 3 4 5 6 20 40 60 80 100 120 140 160
Temps (h) Température (°C)
(a) (b)

Figure V. 15. Déformation mesurée par capteur a réseau de Bragg lors du cycle de

polymérisation.
V.2.3.2. Validation par EF de la déformation résiduelle

La mesure de déformation par le capteur a réseau de Bragg au cours du cycle de
polymérisation, et plus particulierement la déformation résiduelle a I’issue de la fin du cycle,
représente une grandeur fondamentale pour 1’analyse des contraintes résiduelles dans les
échantillons Scarf modifié. Ces contraintes résiduelles pourront étre utilisées afin d’accéder (sous
certaines hypothéses) aux véritables niveaux de contraintes des courbes (o, ) identifiés dans le
chapitre 111. Cependant, la mise en évidence de contraintes résiduelles exige 1'utilisation de modéles
complexes du comportement thermique, capables de prendre en compte les réactions physico-
chimiques de I’adhésif.

Un modeéle thermique de 1’adhésif structurel a été développé et implémenté en interne chez
Safran, puis validé a partir des déformations mesurées par le capteur a réseau de Bragg lors du cycle
de polymérisation [20]. Néanmoins, 1’utilisation de ce modéle demeurant confidentiel, une approche
plus simple a été développée dans le but d’évaluer qualitativement le suivi de la déformation lors

des procédés d’élaboration des structures collées.
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Figure V. 16. Déformation thermique par EF lors du refroidissement.

Le modele numérique (comportement thermoélastique) décrit dans la section V.2.1.2 (sans
fibre optique), ainsi que les propriétés thermiques obtenues lors de la caractérisation expérimentale
Quan » Xsups €t apge (cf. section V.2.2) sont utilisés, dans le but de simuler la phase de

refroidissement du cycle de polymérisation.

La Figure V. 16 présente la déformation numérique (&,,) obtenue au milieu du joint de
colle, comparée a celle mesurée par le capteur a réseau de Bragg. Ce résultat montre que le modele
thermoélastique est capable de reproduire la déformation lors du refroidissement avec un écart
maximal de 0.016%. Cette différence pourrait s’expliquer en partie par le fait que le modéle ne
prend pas en compte I’influence du retrait chimique de 1’adhésif, mais également par le fait d’avoir
un champ de température non-homogéne dans le joint de colle. Cependant, la déformation
résiduelle obtenue par EF issue du refroidissement est sensiblement égale a celle obtenue

expérimentalement.

V.3. Suivi de la déformation du joint de colle lors des essais Scarf
modifié

La fibre optique a réseau de Bragg peut étre utilisée comme moyen de mesure, permettant
ainsi d’accéder aux déformations au cceur du joint de colle, lors de sollicitations mécaniques. Cette
section a pour objectif d’étudier la faisabilité de I’intégration de fibres optiques a réseau de Bragg,
lors des essais mécaniques afin d’envisager une implantation au sein méme des laboratoires

industriels de Safran Composites. Tout d’abord, une analyse numérique sur la distribution de

contraintes dans 1’adhésif est réalisée pour deux modeles (avec et sans fibre optique). La seconde
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étape vise a vérifier la mesure faite par le réseau de Bragg, établie a partir d’un échantillon sollicité
en flexion quatre points. Dans le but de valider cette mesure (FBG), une confrontation entre la
déformation (e,,) obtenue par le réseau de Bragg et la mesure faite par le systtme de SCIN a été
réalisée. Une troisieme étape consiste a réaliser une analyse expérimentale du caractere intrusif de
la fibre optique, afin d’identifier leur influence sur le comportement mécanique macroscopique
(force/déplacement relatif) des échantillons Scarf modifié. La derniere étape de ces travaux, a pour
objectif d’analyser la déformation (e,,) mesurée par FBG au sein du joint de colle lors des

sollicitations mécaniques au moyen de 1’essai Scarf modifié.

V.3.1. Modéle numérique de I’essai Scarf instrumenté par FBG

Cette section présente deux études numeériques s’appuyant sur le modele EF de 1’éprouvette
Scarf modifié (& = 0°), détaillé dans le chapitre I, pour un effort appliqué F = 15 kN (valeur en
dessous de la limite d’élasticité de 1’adhésif). La premiére vise a analyser la distribution des
contraintes (oyy, Py) dans le joint de colle, afin d’identifier I’influence de la fibre optique sur les
champs de contraintes. La seconde est utilisée dans le but d’analyser la déformation au cceur de la

fibre optique ainsi que la déformation au milieu du joint de colle (modeéle sans fibre optique).
(a) Distribution des contraintes dans le joint de colle

La distribution de contraintes dans la section droite correspondant au milieu du joint de colle
(selon la direction normale a 1’épaisseur) est analysée pour la configuration § = 0° avec et sans

fibre optique a I’intérieur du joint, comme illustré sur la Figure V. 17.
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Figure V. 17. Distribution de contraintes (a) sans fibre optique,(b) avec fibre optique

(MPa), dans le plan milieu du joint de colle.

Tout d’abord, le fait d’introduire une fibre optique a un effet notable sur la distribution des
contraintes (von-Mises et pression hydrostatique) au niveau de la partie centrale du joint de colle

(ou les contraintes sont plus élevées). Ensuite, il est également observé une forte concentration de
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contraintes dans 1’adhésif tout autour de la fibre optique (Figure V. 17-b). Ce dernier point peut
avoir une influence importante sur I’interface fibre optique / adhésif lors de la sollicitation hors-plan

du joint de colle.

Les états de contraintes dans les deux cas analysés précédemment sont tracés dans le plan
(oym, Py) afin d’observer plus en détail I’influence de la fibre optique lors d’une sollicitation
mécanique. La Figure V. 18-a présente la distribution des contraintes du modéle sans fibre optique
(points rouges), ainsi que celle obtenue par un modele avec fibre optique (points noirs), ces nuages
de points représentent uniquement les contraintes dans le joint de colle. Le fait de comparer ces
deux états de contraintes met en évidence que la distribution est légérement affectée, par contre le
niveau de contrainte locale atteint pour un échantillon avec fibre optique est quasiment deux fois
supérieur a celui obtenu sans fibre optique. Par conséquent, un échantillon avec fibre optique au
cceur de I’adhésif risque de plastifier pour un chargement plus faible, comme présenté sur la Figure
V. 18-b avec la superposition de la fonction seuil (de type Drucker-Prager) identifiée pour 1’adhésif

structurel (cf. chapitre I11).
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Figure V. 18. Etat de contraintes dans le joint de colle.

(b) Déformation

La deuxiéme analyse numérique a pour objectif de déterminer si lors d’une sollicitation
hors-plan du joint (Scarf modifie), la déformation (g,4) obtenue au cceur de la fibre optique est
égale a celle obtenue au milieu du joint de colle. La Figure V. 19-a présente la déformation sur
toute la longueur du joint de colle pour le deux modeles (avec et sans fibre), le résultat EF montre
que les déformations (e.,) obtenues sont équivalentes. Par contre, la deformation hors-plan de
I’adhésif est beaucoup plus importante que celle observée avec la fibre optique, comme illustré sur
la Figure V. 19-b.
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Figure V. 19. (a) Déformation &,,, (b) Déformation &,,,, éprouvette Scarf modifie

V.3.2. Influence de la fibre optique sur le comportement mécanique

Dans le but d’évaluer la performance mécanique d’assemblages Scarf modifié avec fibre

optique au cceur du joint, des essais ont été réalisés, afin de comparer le comportement mécanique
macroscopique (force/déplacement) avec et sans fibre optique, comme illustré sur la Figure V. 20.
Ces essais sont realisés en utilisant deux configurations de 1’éprouvette Scarf modifié (6§ =

0 et 45°), avec une fibre optique (sans réseau de Bragg) deposée entre deux films de colle

(épaisseur finale de 400 um).
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Les résultats obtenus ne montrent pas de différences notables entre le comportement

macroscopique avec fibre (courbe pointillée) et sans fibre (courbe continue), des écarts a rupture de

Figure V. 20. Comparaison du comportement macroscopique des essais Scarf modifié (a)

composante en traction DN, (b) composante en cisaillement DT.
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I’ordre de 3.3% et 3% (effort), ont été observes pour les configurationsa § = 0° eta § = 45°. Ces
résultats mettent en évidence le caractere faiblement intrusif de la fibre optique sur le comportement

macroscopique des assemblages colles.

V.3.3. Mesure de la déformation dans un échantillon sollicité en flexion 4 points

Sachant que la fibre optique n’influence que peu le comportement mécanique
macroscopique des assemblages collés, la deuxiéme étape avant I’implantation du réseau dans
I’essai Scarf modifié, est de vérifier la mesure réalisée dans le joint. Dans le but de Vérifier la
déformation mesurée par le réseau de Bragg dans le domaine linéaire de 1’adhésif, une fibre optique
a reseau de Bragg a été introduite dans un échantillon dit trilames (aluminium/colle/aluminium),
sollicité en flexion quatre points (Figure V. 21-a) pour quatre palier de chargement (F =
[0.5,1,1.5,2] kN). Cet essai représente un cadre d’étude « simple » permettant une exploitation
rigoureuse de la déformation du joint de colle, qui reste constante entre les rouleaux supérieurs
(Figure V. 21-b).
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Figure V. 21. (a) Dispositif expérimental de flexion 4 points, (b) déformation EF au milieu

du joint de colle.

L’échantillon est composé de deux barreaux en alliage aluminium 7075 T6, de longueur
150 mm et largueur 10 mm. Le premier barreau fait 10mm d’épaisseur et le deuxiéme fait 4 mm
d’épaisseur, afin de ne pas positionner le joint de colle sur I’axe neutre de la poutre (endroit ou la
contrainte et la déformation sont nulles). Un film de colle est appliqué sur chacune des surfaces
préalablement poncées et nettoyées et, le capteur a réseau de Bragg, est positionné
longitudinalement au centre de 1’échantillon. La maitrise de 1’épaisseur du joint de colle est faite a

I’aide de cales calibrées d’épaisseur 400um, positionnées aux extrémités.
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La déformation longitudinale (&,,) lors de I’essai est mesurée a partir du capteur FBG, et du
systeme de SCIN. Les mesures observées par les deux techniques sont comparées, comme illustré
sur la Figure V. 22-a. La deformation mesurée par le systéeme de SCIN, apparait Iégérement bruitée
sur les différents paliers de sollicitation. Cela est dd a la résolution de la technique, celle-ci est de
’ordre de 1 X 1073[21]. Contrairement aux systemes de mesure par fibre optique ou la résolution
de la déformation peut atteindre 5 x 107°. Il existe une faible différence (< 6%) entre la
déformation obtenue par SCIN au niveau de la surface et la deformation mesurée par le capteur

FBG au cceur de I’échantillon.
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Figure V. 22. (a) Mesure de la déformation par capteur FBG et systeme SCIN, (b)

Comparaison des résultats expérimentaux / modéle numérique.

Un modele éléments finis (3D), associé a un comportement élastique (colle, substrats et fibre
optique), de I’essai de flexion quatre points a été réalisé en appliquant le chargement expérimental.
La déformation (e,,) récupérée au milieu du joint de colle (élément au centre) est superposee avec
celle obtenue expérimentalement (Figure V. 22-b). Une bonne corrélation est observée sur
I’ensemble des résultats. Ce fait permet de valider la concordance entre la mesure de la déformation

(&4 ) faite par le capteur FBG et la solution théorique.

V.3.4.Essais Scarf FBG

Afin de vérifier si I’instrumentation par fibre optique a réseau de Bragg est adaptée a la
caractérisation de la deformation (e,,) lors des essais Scarf modifié, deux séries d’essais ont été
réalisés avec le capteur a réseau de Bragg placé au cceur du joint de colle & § = 0° et 45°, puis

comparés aux résultats numériques.
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V.3.4.1. Caractérisation de la déformation (&,,) lors de I’essai Scarf modifié 0°

Etant donné que le capteur a réseau de Bragg est capable de mesurer uniquement la
déformation longitudinale (&,,) et que les essais au moyen de 1’éprouvette Scarf modifié § = 0°
sont principalement sous sollicitation en traction hors plan. L’objectif d’instrumenter cet essai avec
le capteur a réseau de Bragg, est de mettre en évidence la possibilité de mesurer la déformation due

a I’effet Poisson, sachant que cette configuration est la plus sensible a cet effet.

Une premiere campagne sous chargement monotone interrompu a été menée en appliquant
quatre paliers d’effort (F[1 kN, 5 kN] pas de 1 kN). La force maximale a été choisi, afin d’éviter la
plastification du joint de colle avec la fibre optique. Dans le but d’homogénéiser la température des
échantillons, leur mise en place dans la machine d’essai a été réalisée 3h avant d’appliquer la
sollicitation mécanique. La Figure V. 23-a présente le comportement macroscopique
(force/déplacement normal) issu de la mesure faite par le systeme de SCIN, et la Figure V. 23-b
montre la déformation mesurée par le capteur a réseau de Bragg au cceur du joint de colle. Il est a
noter que sur deux éprouvettes sollicitées sous les mémes conditions, le résultat de la déformation

£, Mesurée par le capteur a réseau de Bragg est assez reproductible.
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Figure V. 23. (a) Comportement macroscopique essai Scarf modifié 0°, (b) déformation au

coeur du joint de colle mesurée par le capteur a réseau de Bragg.

Une comparaison entre la déformation mesurée expérimentalement (FBG) et la déformation
obtenue par EF au cceur du joint de colle a été réalisée, afin de vérifier la corrélation mesures /
calculs. Les résultats de cette confrontation montrent tout d’abord une différence importante qui

augmente au fur et a mesure que I’effort augmente. 1l est également & noter que la mesure établie a
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partir du capteur a réseau de Bragg surestime la déformation (&,,) obtenue par EF au sein du joint

de colle, comme illustré sur la Figure V. 24.
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Figure V. 24. Comparaison de la valeur absolue de la déformation (&, ) obtenue par le

capteur a réseau de Bragg et par EF (Scarf 0°).

Pour I’instant cette différence n’est pas expliquée. Cependant, des questions peuvent se
poser sur la pertinence du modéle EF, mais également sur le fait d’introduire une fibre optique dans
un matériau héte (de propriétés élastiques trés différentes) qui peut avoir une influence notable sur
le comportement au niveau de I’interface, ainsi que sur la déformation mesurée par le capteur a

réseau de Bragg.
V.3.4.2. Caractérisation de la déformation (&,,) lors de I’essai Scarf modifié 45°

Un second essai (éprouvette Scarf modifié § = 45°) a été réalisé sous les mémes conditions
que précédemment (F[1 kN,5 kN], pas de 1 kN), afin de comparer les mesures issues des deux
techniques, cette fois sous une sollicitation avec une composante en cisaillement beaucoup plus
importante que sur I’essai & § = 0°.

La Figure V. 25 présente la déformation moyenne mesurée par le capteur FBG lors de
chaque palier d’effort appliqué, ainsi que la déformation au cceur de I’adhésif obtenue par EF. De
méme que pour I’essai Scarf modifié sollicité en traction, la déformation mesurée par le capteur a
réseau de Bragg ne correspond pas a la déformation numérique (EF). Ce résultat met en évidence
que méme pour une sollicitation en traction-cisaillement du joint de colle, le capteur a réseau de
Bragg n’est pas capable de mesurer correctement la déformation au cceur de 1’adhésif sous

sollicitation hors-plan au moyen de 1’essai Scarf modifié.
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Figure V. 25. Comparaison de la valeur absolue de la déformation (¢_xx) obtenue par le

capteur a réseau de Bragg et par EF (Scarf 45°).

V.3.4.3. Bilan

Les résultats expérimentaux obtenus par FBG sous sollicitation mécanique bi-axiale quasi-
statique au moyen d’éprouvettes Scarf modifié, surestiment la déformation &,, au milieu du joint de
colle. Il est donc nécessaire de mener un travail plus approfondi sur le comportement au niveau de
I’interface colle/FBG, étant donné que de fortes concentrations des contraintes ont été observées.
De plus, comme la sollicitation dans de ce type d’éprouvette est principalement hors-plan, la fibre
optique peut étre soumise a une déformée géométrique (ovalisation) qui modifie la section droite de

la fibre, et peut potentiellement changer les propriétés optiques du réseau (indice de réfraction).

Dans la littérature il a été montré qu’il est possible de mesurer les déformations
longitudinales et transversales a partir de la technique des FBG, en s’appuyant sur la superposition
d’un capteur a réseau de Bragg et d’un capteur LPG (Long-Period Grating) comme proposé par R.
Guyard et al. [4]. L’utilisation de cette technique pourrait étre tres intéressante lors d’un essai Scarf
modifié. Cependant, cette nouvelle architecture a deux capteurs superposés, est tres couteuse en
termes d’équipement, mais également en termes de fabrication (des techniques de gravure spéciales

sont requises).

V.4. Conclusion

La problématique principale traitée dans ce chapitre était d’analyser la faisabilité de
I’implantation d’une fibre optique a réseau de Bragg dans des joints de colle de faible épaisseur,
dans le but de caractériser la déformation &, lors du cycle de polymérisation, mais également lors

des essais sous sollicitations bi-axiales menés sur éprouvette Scarf modifié.
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Une premiére partie a consisté a analyser en deétail le caractére intrusif de la fibre optique
placée au cceur de 1’adhésif. Une analyse numérique sur deux types d’échantillons sous sollicitation
thermique a été réalisée en faisant varier 1’épaisseur du joint de colle. Ces résultats ont mis en
évidence d’une part que les champs de déformation dans un échantillon massique de faible
épaisseur (< 200um) étaient fortement influencés par la présence d’un capteur (fibre optique) au
ceeur de I’adhésif. D’autre part, sur 1’échantillon Scarf modifi¢, la fibre optique n’avait aucune
influence sur la valeur de la déformation &, relevée au cceur de la fibre optique noyée dans le joint
de colle. Ce phénoméne peut s’expliquer par le fait que la dilatation thermique de 1’ensemble de
I’échantillon était pilotée par les substrats qui possédent une rigidité plus importante que celle de
I’adhésif. Une fois cette analyse achevée, un capteur a réseau de Bragg a été placé au ceeur du joint
de colle d’une éprouvette sous la configuration § = 0°, afin de mesurer la déformation ¢, tout au
long du cycle de polymérisation. Le résultat obtenu a été utilisé par Safran dans le but de valider

leur modele de comportement thermique de 1’adhésif.

La deuxiéme partie du chapitre portait sur I’analyse de la déformation &,, lors d’une
sollicitation mécanique au moyen d’éprouvettes Scarf modifié et d’un capteur a réseau de Bragg.
Tout d’abord, une analyse numérique a montré une forte influence de la fibre optique sur 1’état de
contraintes dans le joint de colle, ce qui conduit a une plastification prématurée des éléments
proches de la fibre. La déformation €,, au cceur du joint de colle a été mesurée par le capteur a
réseau de Bragg lors d’essais a § = 0° et 45°, cette mesure expérimentale est comparée a celle
obtenue par EF au milieu du joint de colle. Les résultats montrent que pour ces deux configurations
les données expérimentales et ces obtenus par EF ne correspondent pas, sans pouvoir a ce stade

justifier de fagon précise 1’origine de ces différences.
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Depuis plusieurs décennies, le collage structural suscite un intérét grandissant pour des
applications aéronautiques. Cependant, les structures collées sont soumises a des chargements
complexes pendant leur cycle de vie. C’est pourquoi une caractérisation fiable et efficace du joint
de colle est nécessaire, afin d’optimiser la phase de conception de structures aéronautiques. De par
ce fait, I’objectif principal de ces travaux de thése, était de proposer une méthodologie simple et
efficace destinée a la caractérisation et la modélisation des joints de colle sous sollicitations bi-

axiales quasi-statiques.

La premiere partie de ces travaux de these a porté sur le choix du couple éprouvette/essai a
utiliser, dans le but de caractériser le comportement mécanique de 1’assemblage collé. Une
comparaison des points positifs/négatifs de ces différents couples a été présentée en fonction des
critéres les plus pertinents. Ce bilan a permis de mettre en évidence que la plupart des éprouvettes
proposées dans la littérature, peuvent genérer de forts gradients de contraintes localisés pres des
extréemiteés libres du joint de colle, a ’exception de 1’essai Arcan modifié. Cependant, quelques
difficultés inhérentes a son utilisation en milieu industriel empéchent leur implantation dans les
laboratoires industriels : (i) dispositif de collage complexe, (ii) processus de collage long et délicat

et (iii) requiert un systéme de demi-lunes pour fixer I’échantillon a la machine d’essai.

L’essai Scarf modifié se présente alors comme une alternative intéressante pour réaliser une
caractérisation fiable du comportement mécanique des adhésifs. Une optimisation de la géométrie
des bras a été réalisee a partir d’analyse de trois paramétres: (i) la longueur de bras (Lp,4s), (ii) la
hauteur de bras (h) et (iii) la largeur des substrats (w). Le résultat de cette analyse a montré que
Lyras Permet de reduire les effets de bord, lorsqu’elle augmente. Le parametre h, influence quant a
lui ’homogénéité de la contrainte sur la longueur utile. Au fur et a mesure que la hauteur diminue,
le niveau de contrainte s’homogénéise et devient quasi-nulle au niveau des bras. Enfin, I’analyse de
la largeur des substrats a mis en évidence que ce parametre influence plus particulierement la
résistance a rupture de 1’assemblage. Une analyse des divers types de defauts de collage a eté
réalisée : (i) désalignement hors plan des substrats ; (ii) désalignement tangentiel des substrats ; (iii)

défaut de parallélisme entre substrats : (iv) inhomogénéité de 1’épaisseur du joint de colle.
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Les résultats mettent en évidence que les défauts les plus influents sur le comportement
mécanique des assemblages Scarf modifié, sont les défauts de parallélisme hors plan des substrats.
Dans un cadre industriel, il est donc particulierement recommandé de verifier, apres collage, la

conformité géométrique des eprouvettes.

La deuxiéme partie de la thése a porté sur la caractérisation expérimentale de 1’adhésif, a
partir de 1’essai Scarf modifié. Une fois I’essai mis en place, la caractérisation du comportement
mécanique de I’assemblage a été faite pour différentes sollicitations, telles que : chargement
monotone a différentes vitesses de sollicitation, fluage a paliers multiples et sollicitations cycliques
sous chargement incrémental. L’ensemble des résultats a permis de mettre en évidence trois
caractéristiques principales du comportement de 1’adhésif étudié : (i) la présence de deux régimes
(linéaire et non-linéaire), (ii) I’influence de la vitesse de sollicitation sur le régime non-linéaire et
(iii) peu de fluage. Ce type de comportement mécanique pourrait étre modélisé en utilisant des

mécanismes de type viscoélastique-viscoplastique.

La technique d’identification inverse, souvent utilisée pour identifier les paramétres d’une
loi de comportement, se révele généralement trés couteuses en temps de calcul. Aussi, afin de
répondre a cette problématique, la troisieme partie de cette étude, a été consacrée au développement
d’une nouvelle méthode de caractérisation expérimentale du comportement intrinseque des adhésifs
(o, ¢€). La méthode proposée est basée sur les données expérimentales issues de la SCIN, ainsi que

sur deux hypothéses (validées par EF) :

o état de déformations planes dans le milieu du joint de colle ;
o état de contraintes planes dans les substrats métalliques ;

La contrainte dans 1’adhésif (g,4p) est donc calculée a partir de 1’hypothése de contraintes
planes, en utilisant les propriétés élastiques des substrats (Es,ps, Usups) €t les déformations

(Exxr €y, Exy) issues du systeme de SCIN.

Le calcul de la deformation dans 1’adhésif (44 ) €tant complexe dans le cas des essais Scarf

modifié su fait du bec, une correction de ces déformations a été réalisee a partir de modeles par EF.

A partir des courbes (a4, €44n) Obtenues pour 1’adhésif étudié, les paramétres d’une loi de
comportement mécanique, basée sur une formulation élasto-plastique (de type Mahnken &
Schlimmer), ont été identifiés. Puis, la validation de la méthode proposée et de ses hypotheses a eté
confirmée par une bonne corrélation entre les résultats macroscopiques (courbe force/déplacement)
et les résultats obtenus par EF. Cette méthode a 1’avantage de permettre une caractérisation rapide
du comportement mécanique de 1’adhésif. Celle-ci pourrait alors étre utilisée pour des sollicitations

complexes et des durées d’essais importantes, dans le but de minimiser les temps de calcul.
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Un autre apport considérable de cette étude concerne le suivi de I’endommagement du joint
de colle a partir de la technique d’EA. L’analyse mono-parameétrique des évenements acoustiques
des adhésifs (supporté et non-supporté) a mis en évidence qu’aucun événement ne pouvait étre relié

a la plasticité de la colle, sinon aux phénoménes d’endommagement dans la marquisette.

La classification non-supervisée des évenements acoustiqgues a permis d’identifier
I’existence de quatre classes (Clusters) bien distinctes dans le plan amplitude et fréquence pic. Le
suivi des classes en fonction de I’effort appliqué a montré que pour les configurations § =
0° et § = 45°, les événements du Cluster #3 présentent une forme de cloche. 1l semblerait que cette
classe soit reliee a la microfissuration autour de la marquisette et que les Clusters #1, #2 et #4 soient
liés a la déformation de la grille au sein de 1’adhésif. Dans le but de vérifier ces hypotheéses, la
technique de tomographie a rayon X a été utilisee lors des essais monotones interrompus.
Cependant, en raison a la résolution 30 um, insuffisante pour observer la taille de 1’échantillon
Scarf modifié, aucun phénomene n’a pu étre observé. Pour répondre a cette problématique, il a été
proposé¢ d’utiliser des échantillons de géométrie réduite, instrumentés par EA et tomographe a rayon
X (résolution de 4.5 um). Le résultat de ce travail a mis en évidence que 1’endommagement du joint
de colle a lieu dans la marquisette et est potentiellement di a une décohésion. Néanmoins, I’activité

acoustique n’a pu étre reliée aux phénomeénes observes.

La derniére partie de ce travail a porté sur la faisabilité de I’implantation de capteurs a
réseau de Bragg afin d’accéder aux informations au cceur de 1’adhésif des échantillons Scarf
modifié. Des analyses portant sur I’intrusivité de la fibre optique ont été menées par EF sur deux
types d’échantillons, éprouvette massique et Scarf modifié. De ces résultats, il apparait que les
champs de déformation mesurés dans un échantillon massique de faible épaisseur (< 200um)
étaient fortement influencés par la présence du capteur. A contrario, la fibre optique n’avait aucune
influence sur la valeur de la déformation longitudinale &, relevée au cceur du joint de colle dans
I’échantillon Scarf modifié. Puis, le réseau de Bragg a été utilisé pour suivre la déformation lors du
cycle de polymérisation du joint de colle. Finalement, la déformation longitudinale &,, a été
mesurée par le capteur a réseau de Bragg, lors de la sollicitation de I’échantillon Scarf modifié. La
mesure expérimentale est comparée a celle obtenue par EF au cceur du joint de colle, les résultats
montrent que les données expérimentales ne sont pas en bon accord avec ceux obtenus par EF. Des

futurs travaux devront étre réalisés, dans le but d’expliquer ces différences.
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Les résultats expérimentaux et numeriques obtenus jusqu’a présent ont permis d’établir
certaines conclusions quant a la caractérisation et la modélisation des assemblages collés de type
Scarf modifié. Cependant, plusieurs questions ouvertes restent a traiter plus finement. Par la suite,

quelques perspectives destinées a compléter le travail effectué seront présentées.

D’un point de vue expérimental, la mixité de la sollicitation est relativement limitée dans le
cas de I’essai Scarf modifié (& € [0°,90°]), il apparait alors intéressant d’analyser le comportement
de I’adhésif dans le plan compression\cisaillement, a partir de 1’essai Arcan modifié (y =
90°,135°). Ce complément d’essais, permettra de réaliser I’identification des parametres de la loi
de comportement sur un spectre de sollicitations plus large. De méme, il sera intéressant de
compléter ce travail expérimental par une enveloppe de rupture compléte, qui pourrait par la suite

étre utilisée pour la formulation d’un critere de rupture.

En termes du suivi de I’endommagement des joints de colle, il est donc recommandé
d’analyser plus en détail les événements acoustiques enregistrés lors de la sollicitation des
éprouvettes mini-Scarf. Tout d’abord, il est nécessaire d’identifier les sources acoustiques générées
par le joint de colle et de filtrer les événements au niveau des interfaces de fixation de 1’échantillon
(vis). Une classification de ces événements, permettra de réaliser une comparaison avec celle
obtenue sur 1’échantillon Scarf modifié. L’intérét étant d’identifier, si 'une de ces classes a la
méme signature que celle obtenue pour le Cluster #3. Ce dernier permettra de valider I’hypothése

lice a la microfissuration autour de la marquisette.

Comme il a été présenté dans le chapitre V, le modeéle thermomécanique de 1’adhésif a été
validé a partir des mesures issues du capteur a réseau de Bragg lors du refroidissement, une fois le
cycle de polymérisation achevé. Il semble important d’analyser les contraintes résiduelles au milieu
du joint de colle, dans le but de recaler la contrainte utilisée pour décrire le comportement
intrinséque de I’adhésif. Ce type d’analyse devrait également étre appliquée a des échantillons bi-
composant (titane/composite), dont la fibre optique pourrait mesurer la contrainte résiduelle due a la

dilatation thermique de composants différents.

A partir des expériences réalisées, il a été conclu que I’utilisation de modéles viscoélastique-
viscoplastique semblent pertinents pour préedire correctement le comportement mécanique de
I’adhésif étudié. Safran composites a donc réalisé I’implémentation, dans un code de calcul
explicite, d’une loi de comportement adaptée et capable de rendre compte du comportement
mécanique jusqu’a rupture d’un assemblage. Ce travail s’appuie notamment sur les résultats

obtenus au moyen de 1’essai Scarf modifié lors de ce travail de thése.
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Le comportement en fatigue de I’adhésif demeure trés important, notamment afin de
dimensionner correctement les pieces collées des structures aéronautiques. Aussi, il s’avérerait
intéressant d’analyser le comportement I’adhésif étudié pour ce type de sollicitation. D’autant que
I’échantillon Scarf modifié semble a nouveau bien adapté a cette étude, étant donné qu’a différence
de I’essai Arcan modifié, il est possible d’appliquer de rapports de charges négatifs.
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ANNEXE

A.1. Composition chimique de composants

All. Composition chimique d'alliage AW7075-T6

Le Tableau 1 présente la composition chimique de la plaque d'alliage aluminium AW7075-
T6 utilisée pour extraire les substrats.

Tableau 1. Composition chimique de [’alliage d’aluminium AW7075 T6

Composant Si Fe Cu Mn Mg Cr Zn Ti

%enmasse | 0.40 050 1.20-2.00 030 210-290 0.18—0.28 5.10-6.10 0.20

A.l.2. Composition chimique des fils calibrés

Le Tableau 2 présente la composition chimique des fils calibrés utilisée pour contrdler
1’épaisseur du joint de colle des échantillons Scarf modifié.

Tableau 2. Composition chimique du fil calibré en acier.

Composant C Mn Cr Ni Vv Cu Si

% en masse 0.93 043 0.60 0.03 0.21 0.16 0.24

A.2. Comportement mécanique de I’adhésif supporté et non-supporte

A.2.1.  Objectif de ’étude

Cette annexe décrit la campagne d’essais réalisée afin de comparer le comportement
mécanique assemblages Scarf modifié collées en utilisant 1’adhésif supporté et non-supporté. Cette
étude portera sur le comportement ainsi que la rupture a différentes vitesses de sollicitation
(0.02 kN /s,0.2kN /s et 2kN /s).

A.2.2.  Procédure de collage

Pour assurer une bonne reproductibilité des essais, la méme procédure de collage des
échantillons Scarf modifié, tel que présente sur le chapitre 11 a été utilisée. Il est également a noter

que le deux adhesifs sont polymérises en suivant le cycle de polymérisation 3 heures a 150°C.
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A.2.3. Résultats configuration Scarf modifié 0°
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Figure A. 1. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § =
0° des deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 kN/s.
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Figure A. 2. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § =
22.5° des deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 kN/s.
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A.2.5. Résultats configuration Scarf modifié 45°
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Figure A. 3. Comparaison du comportement mécanique des assemblages Scarf modifié § =

45° des deux colles sollicités a différentes vitesses, (a) 0.02 kN/s, (b) 0.2 kN/s, (d) 2 kN/s.
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A.2.6.  Conclusion de I’analyse

En vue de ces résultats, il a été conclu que pour les vitesses de 0.02kN/s et 0.2 kN/s le
comportement mécanique des assemblages Scarf modifié reproductible. Cependant, il est observé
sur les trois configurations de 1’essai que le fait d’augmenter la vitesse de sollicitation augmente

considérablement la force a la rupture de I’assemblage.

A.3. Facies de rupture sans marquisette

La Figure A. 4, présente les faciés de rupture représentatifs de 1’essai Scarf modifié observés
pour I’adhésif non-supporté. Les faciés de rupture sont caractéristiques d’une rupture fragile du jint

de colle.

Figure A. 4. Facies de rupture des essais monotones jusqu’a rupture des éprouvettes Scarf

modifié colle non-supportée.

A.4. Essais sur éprouvette massique de colle

Une approche alternative afin d’analyser les phénoménes d’endommagement de 1’adhésif est
I’utilisation d’éprouvettes massiques de colle lors des essais interrompus complétés par des analyses
tomographiques. L’objectif du choix de ce type d’éprouvette est d’augmenter le nombre d’images a
analyser en augmentant 1’épaisseur observée par tomographie. Cependant, il est important de noter
que le mode de sollicitation sur ce type d’éprouvette ne correspond pas a celui appliqué au joint de
colle via I’éprouvette Scarf modifi¢. De ce fait, il est d’abord nécessaire de caractériser I’activité
acoustique et les différentes classes, afin d’identifier les différents stades des scans tomographiques

lors des essais sur éprouvette massique.
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A.4.1. Procédure d’obtention des éprouvettes massiques de colle

Les éprouvettes massiques (quatre échantillons) sont découpées au jet d’eau a partir d’une
plague 1m x 1m d’adhésif (supporté) polymérisée, composée de dix films, afin d’obtenir une
épaisseur finale de 3 mm (Figure A. 5-b). Le collage de la plague est réalisé chez Safran
Composites, en déposant I’ensemble des films (non-polymérisés) entre deux plaques anti-
adhérentes, puis polymérisés avec le cycle présenté dans le chapitre Il (cf. Section 11.2.5). Lors de
cette étude les éprouvettes utilisées présentent des dimensions différentes de celles normalisées,
selon la norme NF EN ISO 527, afin de disposer d’une largeur utile (wl) d’éprouvette pour
positionner toute la surface du capteur (rayon du capteur Nano30 de 8mm) . Les dimensions des

éprouvettes haltéres utilisés sont résumées dans le Tableau 3.

w2

Capteur EA-1

h2

Capteur EA-2

(a) (b)

Figure A. 5. (a) Géométrie des éprouvettes massiques d’adhésif, (b) plaque d’adhésif et

découpage des éprouvettes.

Tableau 3. Les dimensions des éprouvettes massiques.

parametre h1 h2 w1l w2 R1 R2 ¢ép

Dimensions (mm) 50 110 8 16 10 15 3

A.4.2. Mise en place dans la machine d’essai

Les essais sont réalisés sur la méme machine de traction INSTRON 1342 (+100 kN)
utilisée lors des essais de caractérisation mécanique de 1’adhésif. Des talons en aluminium ont été
collés aux extrémités de I’éprouvette, dans le but de maximiser 1’adhérence et d’éviter les

glissements dans les mors hydrauliques. Ce type d’éprouvette est instrumenté par SCIN sur 1’une
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des faces (Figure A. 6-a) et par capteurs EA sur la face opposée (Figure A. 6-b). Les capteurs
acoustiques sont positionnés a une distance de + 25 mm du centre de 1’échantillon, dans le but de
localiser les événements acoustiques sur la longueur utile (h1). La machine d’essai est pilotée en

effort imposé de 5N /s et ’enregistrement des deux systémes est synchronisé.

Mouchetis

(SCIN)

(b)

Figure A. 6. (a) Vue de face, mouchetis pour la SCIN, (b) positionnement des capteurs EA.

A.4.3.  Analyse des sources acoustiques

La Figure A. 7-a,b montre le comportement mécanique (contrainte/déformation), la
contrainte oy, est calculée comme le ratio entre la force et la section utile (w1 X ép) et, la
deformation ¢, est issue directement des données de la SCIN. L’évolution du nombre cumulé
d’éveénements superposée avec le comportement mécanique permet de mettre en évidence
I’apparition de trés peu d’événements faiblement énergétiques (Figure A. 7b) sur une plage de
temps réduite, et peu avant la rupture de 1I’éprouvette. Etant donné le faible nombre d’événements
enregistrés, la classification des sources n’a pu étre réalisée. En termes de localisation, les sources
d’EA sont détectées dans une zone proche du capteur EA-2, endroit ou a eu lieu la rupture de
I’éprouvette (Figure A. 7-c).

Cette étude a permis de mettre en avant les différences observées en termes d’activité
acoustique entre les éprouvettes massiques et les éprouvettes Scarf modifié, ce phénomeéne peut
s’expliquer par le fait que lors de 1’essai Scarf modifié le joint de colle (de faible épaisseur) et la
marquisete sont sollicités dans la direction hors plan. A contrario, 1’éprouvette massique de colle est

sollicitée selon la direction longitudinale des tissus de nylon. Il peut étre conclu que ce type
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d’approche n’est pas fiable pour caractériser I’endommagement des joints de colle. De plus, des

stades d’interruption n'ont pas pu étre identifiés pour réaliser des scans tomographiques.

70 T . 12 70 T T . 10
——Eprouvette massique - ép 300um - 5 N/s -Esggﬁne massique - ép 300um - 5 N/s _
60 - | ——Nombre d'événements cumulés 1109 60 1 / .
R I
— = I |
& 50r 1 58 50
= 18 92 .
IE £ v? 40+ 16 @
b>. 40 1 g R s
2 1° g g
€ 30} i c .= 30 ] Q
'® 0 ® 4 c
g > 5 ]
- ] 0 =
5 4 0 0 oot
8 27 1 50
g 12
10 12 2z 10 ,
0 1 1 1 ! 0 0 1 1 1 | 0
0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05 0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05
Déformation ¢ Déformation e
@ * (b)
0.025 T T T T T T
Capteur EA-1
0.02F | ® 65dB <Amplitude <75 dB 41
® 55 dB < Amplitude < 65 dB
0.015F ]
£ oot} Capteur EA-1
c
20.005 j
®
2 ot i
©
8-0 005 - ]
90,
Q o01r |
0015+ o | Capteur EA-2
o2
0.02 - %
°
-0.025 . w ‘ s . | Capteur EA-2
0 0.2 0.4 0.6 0.8 1 1.2
Force (kN)
(c)

Figure A. 7. Suivi de [’activité acoustique essai sur échantillon Bulk, (a) nombre cumulé

d’évenements, (b) énergie, (c) localisation des sources d’EA.
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A5. Les paramétres d’acquisition tomographe Phoenix VtomeX
(INSA-Lyon)

Les paramétres principaux du tomographe Phoenix VVtomeX utilisé dans le cadre du stage a

I’INSA-Lyon, sont resumes dans le Tableau 4.

Tableau 4. Parameétres du systéme tomographique

Tension Intensité o ) _
. Projections Temps Durée Taille
Parametre | source  source Moyenne
sur 360°  d’exposition scan voxel
RX
80 280 333 3 27 4.5
Valeur 1200 ) —

(kV) (LA) (ms) images/projection  (min)  (um)
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Caractérisation et modelisation des joints de colle sous sollicitations quasi-statiques bi-axiales

Mots clés : Assemblage collés, Essai Scarf modifié, systémes d’instrumentation

Résumé: Le collage structural se présente
comme une alternative intéressante  aux
méthodes classiques d’assemblages par ajout
d’éléments mécaniques pour alléger les
structures aéronautiques. Cependant, I’utilisation
de cette méthode souléve de nombreuses
questions en termes de  conception,
caractérisation ou modélisation. Ce travail, a fort
caractére expérimental, visent deux grands
objectifs : (i) sélectionner les moyens
d’instrumentation les plus adaptés pour la
caractérisation du comportement jusqu’a rupture
des assemblages collés et (ii) prédire le
comportement des assemblages collés a partir
d’une caractérisation et d’une modélisation
complete sous chargements quasi-statiques bi-
axiaux, en utilisant un type d’essai simple et
industrialisable. Dans un premier temps, pour
atteindre ces objectifs,

un nouvel essai appelé Scarf modifié a été
proposé, afin de caractériser le comportement
mécanique du joint de colle, en minimisant les
effets de bord par la présence de becs.

La deuxiéeme partie de la these porte sur le
développement d’une stratégie de
caractérisation simplifiée du comportement de
joint de colle, sous certaines hypotheses (états
de conrtaintes/déformations, continuité du
champ de contraintes). Cette stratégie a permis
d’obtenir le comportement intrinseque de
I’adhésif sous la forme de courbes o=f(¢). La
derniére partie abordée dans ces travaux,
s’intéresse quant a elle a I’identification et la
sélection des moyens de meétrologie les plus
appropriés, pour accompagner la caractérisation
expérimentale.

Characterization and modeling of adhesive bonded joints under quasi-static loadings

Keywords : Adhesively bonded joints, modified Scarf joint, instrumentation systems

Abstract: Today, structural bonding presents
an interesting alternative to conventional
methods of assembly, in order to reduce the
weight within aeronautical structures. However,
the use of this method raises many questions in
terms of design, characterization or modeling.
This work presents a robust experimental work,
aiming two main objectives: (i) select the most
suitable instrumentation for the characterization
of the behavior of bonded joints up to failure and
(i) predict the behavior of bonded joints from
complete characterization and modeling under
quasi-static bi-axial loading, using a simple test,
directly integrated to industry. In a first stage, to
achieve this goal, modified Scarf test has been
proposed to characterize the mechanical
behavior of adhesive joints.

This type of specimen allows applying multi-
axial loadings without having high-stress
concentrations near the edges. The second part
of the thesis deals with the development of a
strategy for simplifying the characterization of
a bonded joint using some hypotheses
(stress/strain  states). This strategy allows
obtaining the intrinsic behavior of the adhesive
in the form of the curves o=f(¢). The last part
of this work deals with the identification and
selection  of  the most  appropriate
instrumentation systems in the experimental
characterization.



