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ELEMENTS SUR LA RUPTURE DE POLYMERES - ANNEXES

ENDOMMAGEMENT ET RUPTURE DU PMMA CHOC : MESURE
DE LA TENACITE AL'AMORCAGE AUX MOYENNESVITESSESDE
SOLLICITATION

C. Fond et R. Schirrer

Résumé: Afin détudier I'endommagement et la rupture des polymeres chocs tels que le
poly(méthacrylate de méthyle) choc, des éprouvettes pré-entaillées de type "Compact Tension" sont
testées a des vitesses de sollicitation moyennes (0.6 m/s) conduisant a une durée de rupture de l'ordre
d'une milliseconde. Les échantillons sont préparés de fagcon a connaitre la position et la vitesse de la
fissure et de pouvoir déclencher une prise de vue. La procédure expérimentale est validée a l'aide
d'échantillons en polycarbonate dont les conditions de sollicitation et les dimensions assurent un
comportement fragile. Par contre, les tests du PMMA choc montrent que la mesure de ténacité sur
éprouvette pré-entaillée n'est pas indépendante de I'histoire du chargement. En effet, I'énergie de
rupture dépend de la vitesse de sollicitation et de la "contrainte T". La biréfringence des deux
matériaux permet de visualiser d'éventuels effets dynamiques afin de valider ou dinvalider I'extraction
des parametres de rupture al’ aide de modéle quasi-statique.

1. INTRODUCTION

La mesure de I'énergie de rupture et la modélisation des zones de progres de fissure
("process zone'") dans les matériaux polyphasés sont encore aujourd'hui sources de difficultés
[1]. On constate en effet que les mécanismes de rupture sont fonctions aussi bien de la
morphologie et des matériaux mis en jeu [2], que des vitesses de sollicitations. De plus, dans
les polymeres, les dépendances a la vitesse de sollicitation ou a la température sont
importantes et empéchent une appréhension facile des parametres de la rupture. Toutefois la
transparence optigue de certains polymeres peut ére mise a profit pour déterminer laforme de
la zone endommagée ou révéler des informations concernant la présence éventuelle d'effets
inertiels.

Un de rupture sur éprouvette de type CT ("compact tension”) instrumentée pour
mesurer la vitesse du sommet de fissure a |'amorcage sa propagation est proposé. La
procédure d'essai est validée pour des chargements a vitesses moyennes de sollicitation a
I'aide d'échantillons en polycarbonate (PC) dont les dimensions assurent un comportement
fragile. La méme procédure d'essai est ensuite appliquée a un poly(méthacrylate de méthyle)
renforcé au choc par des nodules d'élastomere (PMMA choc). La validité du formalisme de la
meécanique éastique linéaire de larupture (MELR) pour le suivi de la mesure de laténacité en
cours de propagation est discutée. Des mesures de type J adaptées a la mécanique élastique
plastique de la rupture (MEPR) complétent les informations pour le PMMA choc. Les
comportements et tendances liés aux vitesses de propagation des fissures sont ensuite
examinés au travers de prises de vue photographiques et en microscopie électronique a
balayage (MEB).

2. PROCEDURE EXPERIMENTALE

Les expérimentations ont été effectuées sur des éprouvettes de type "Compact Tension”
normalisées de dimensions 36 mm* 36 mm et d'épaisseur B=10mm et a l'aide dune
machine de traction hydraulique permettant d'atteindre une vitesse de vérin de 0.6 m/s.
L'échantillon était positionné sur deux goupilles, dont I'une était liée au vérin. La force

155



ELEMENTS SUR LA RUPTURE DE POLYMERES - ANNEXES

exercée par le vérin était mesurée par une cellule piézo-électrique. Celle-ci fut positionnée le
plus proche possible de la goupille fixe. L'image de I'endommagement en sommet de fissure
ou du champ dinterférences photo éastiques était figée par un flash déclenché par rupture
d'un circuit sur I'éprouvette, schématisé en Fig. 1(a), causé par la propagation de lafissure. Le
suivi de la position du sommet de fissure était assuré par variation de résistance éectrique
d'une couche métallique de quelques dixiémes de microns déposee sur |'échantillon. La durée
de la prise de vue était d'environ 10> s. La fréquence d'acquisition des signaux de force et de
résistance était de 125 kHz par canal d'acquisition.

| o
dgepot | O

metalli que a (b)
Fig. 1. Equipement de I'éprouvette C.T. pour (a) la prise de vue et (b) le suivi de fissure.
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La forme triangulaire du dépdt conducteur, présentée en Fig. 1(b), augmente la
sensibilité de la variation de résistance éectrique au début de la propagation de lafissure. Le
triangle est isocéle et positionné symétriquement par rapport au trajet prévu de la fissure.
L'angle au sommet était 71,5 degrés pour tous les essais. Un modéle analogique sur papier
conducteur a permis de connaitre la relation reliant 1a longueur de fissure, a, et la résistance
mesurée Q. Les vérifications expérimentales ont montré que la précision de cette mesure est
de I'ordre de celle de la mesure de longueur de fissure initiale, soit environ 2% de la longueur
de I'éprouvette.

3. VALIDATION DE L'ESSAI AVEC DESEPROUVETTESEN POLYCARBONATE

Un PC industriel avait été choisi pour ses caractéristiques photo élastiques ainsi que
pour son comportement a rupture. Il est bien connu que la rupture de ce matériau se fait par
écoulement viscoplastique, et pour la gamme de vitesse de chargement appliguée (durée du
chargement = 10-3s) la zone plastique est suffisamment confinée pour que la mécanique
linéaire de la rupture sapplique.
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Fig. 2. Allure typique des signaux de force et de vitesse de propagation de fissure pour le PC.

La présence de marques "post mortem” darréts de fissure observées sur certaines
éprouvettes en PC ont permis de valider le suivi de fissure par variation de résistance
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électrique. Quoique les vitesses de propagation aient pu atteindre momentanément quelques
centaines de metres par seconde, comme l'indique la Fig. 2, les effets inertiels étaient peu
marqués. En effet, la Photo 1 prise en polariseurs croisés, comme schématisé en Fig. 3,
comparée ala simulation numeérique quasi-statique des images dinterférences de la Fig. 4 ne
révéle pas deffets inertiels marqués. Ceci est en accord avec des résultats publiés pour ce type
d'essai dans cette gamme de vitesses de sollicitation [3]. Le cliché de la Photo 1 a été obtenu
en lumiére blanche avec un flash photographique de durée d'environ 10 microsecondes.
Isoclines et isochromes sy superposent. Le champ de contraintes est visiblement symétrique.
Les anneaux qui font face a la fissure sont dus a un effet de bord et non a la propagation
d'ondes. Il faut remarquer qu'un léger désaccord entre le modéle et la réalité peut provenir du
fait que I'échantillon est en état de sollicitation proche des déformations planes aux environs
du sommet de fissure et proche des contraintes planes au voisinage des bords. Le calcul fait
I'nypothése de déformations planes, car I'échantillon est épais (B/W =1/3), pour la
comparaison des champs dinterférence en sommet de fissure. D'autre part, une légere
anisotropie de biréfringence avait été constatée dans les plagues de PC.
."'....'\"'.I

caméra
Fig. 3. Schéma de principe pour la prise de vue desimages d'interférenceliées a la
biréfringence du PC.
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Photo 1. Franges dinterférence en Fig. 4. Smulation des franges d'interférence
polariseurs croisés correspondant a une par ééments finis en éadticité linéaire
propagation a 500 m/s suivie d'un arrét de  quasi-statique.

fissure.

Le dépouillement de I'essai par |a mécanique éastique linéaire de larupture (MELR) est
valide lorsgque la ténacité qui en est déduite est indépendante de la longueur de I'entaille. Ceci
est le cas en Fig. 5 ou I'on observe néanmoins une forte dispersion des valeurs. On sattend
toujours a une forte dispersion pour ce type de mesures car I'amorcage et la propagation d'une
fissure sont trées sensibles aux imperfections de matiére et de géométrie. La transition
ductile/fragile du PC est notamment connue pour étre sensible ala qualité de I'entaille initiale.
Les fissures initides (a/W <0.4) éaient générées par sciage puis rupture en fatigue
dynamique (> 100 Hz).
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Fig. 5. Indépendance de la ténacité de la Fig. 6. Ténacité du PC en fonction de la
longueur d'entaille et variation de la vitesse de propagation de la fissure a
ténacité avec la vitesse de propagation a I'amor cage.
I'amor cage.

Les signaux provenant de la force mesurée étaient oscillants. Ceci est visible en Fig. 2.
et db alamise en vibration de I'ensemble du systéme de mesure et d'essai. Pour des vitesses
de vérin de I'ordre de 1 m/s et compte tenu des caractéristiques des échantillons, la ténacité a
I'amorcage peut étre déduite de la force maximum mesurée [3].

Pour les vitesses de propagation obtenues, le dépouillement est sujet a controverse. Si
les effets inertiels liés au chargement sont faibles et n'induisent pas de déviation de la fissure,
ceux liés ala propagation rapide de la fissure peuvent affecter le taux de restitution d'énergie,
donc la ténacité dynamique. Pour corriger le facteur dintensité des contraintes statique K. on
peut utiliser une valeur approchée fournie par [4] :

o

a

l__

. c 0.862 + 114V
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ou Kq est le facteur dintensité des contraintes dynamique, & est |a vitesse de propagation, c;
est la vitesse des ondes de Rayleigh, cs est la vitesse des ondes de cisaillement, 1 est le module
de cisaillement, v le coefficient de Poisson et p est la masse volumique du matériau. La
précision sur la ténacité est liée ala connaissance de la valeur exacte de laforce a l'instant du
départ de la fissure et de la connaissance de la correction dynamique lorsque typiquement a
> 0.3 ¢. Les corrections sont de I'ordre de 20% pour les plus grandes vitesses mesurées.

Une | égére augmentation de K| avec a/W (ou W est lalargeur utile de I'éprouvette et &
la longueur d'entaille) peut étre expliquée par la diminution de la vitesse de propagation pour
a/W grand et résulte d'un effet de la viscoplagticité et de l'auto échauffement du PC en
sommet de fissure ainsi que de I'évolution du taux de restitution d'énergie. En effet, laFig. 6
montre que la ténacité diminue avec la vitesse de propagation de la fissure a I'amorcage. Les
données non corrigées de la Fig. 6 — négligeant les effets inertiels — constituent des bornes
supérieures de la ténacité. Le sommet de fissure dans le PC se comporte comme un objet sans
inertie propre puisgue sa vitesse varie instantanément, pour autant gue nos mesures soient
suffisamment précises. En effet, les Fig. 7(a) et (b) issues d'observation au microscope
électronique a balayage (MEB) mettent en évidence un processus de rupture relativement
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homogene et confiné, par écoulement plastique, avec parfois présence de stick-splip (aux
faibles vitesses de propagation) pour ce polymére amorphe [5].

200 um

(b)
Fig. 7. Images de MEB.(a) Marques d'arréts et redémarrages de fissures dans le PC pour une
propagation a une vitesse moyenne 0.5 nvs. (b) Zone d'accélération de la fissure dansle PC
de 0.5 m/saenviron 470 nvs.

Il apparait donc que I'essai convient a la mesure de ténacité pour des polymeéres pour
lesquels la zone ou le matériau est sollicité au-dela du domaine éastique en sommet de
fissure est suffisamment confinée. L'ordre de grandeur de la taille de la zone plastique est
donné par r, 0 K%/(2 T16y°) = 0.05 mm,

4. MESURE DE LA TENACITE D'UN POLY(METHACRYLATE DE METHYLE)
RENFORCE AU CHOC PAR DESNODULESD'ELASTOMERES

Le matériau, PMMA renforcé au choc par des nodules a base d'éastomeére, fut produit
en plagues d'épaisseur dix millimétres par la société Elf Atochem. Les nodules étaient des
spheéres d'environ 200 nm de diamétre dont |'écorce était en élastomere et le coaur en PMMA.,
Pour cette classe de matériaux, la fraction volumique en nodules est en général d'environ
30% et la fraction volumique en éastomére denviron 10% [2]. La préparation des
éprouvettes CT fut identique a celle décrite précédemment. La composition exacte de ce
matériau n'était pas révélée. Le PMMA choc amortit plus les vibrations mécaniques que le PC
et les signaux provenant de la cellule de force furent de ce fait moins perturbés. Le bruit est
principalement d( aux vibrations propres de la cellule de mesure de force. En effet, laFig. 8
montre que des jauges de déformation collées pres du trgjet de la fissure avaient permis de
constater que le niveau de vibration de I'éprouvette était tres faible et ne perturbait pas|'essai.

Les vitesses de propagation rencontrées étaient dans la gamme de 1 m/s a400 m/s. Une
évolution typique de la propagation est donnée en Fig. 8. La qualité du sommet d'entaille
initiale et son émoussement pendant le chargement conditionnent I'amplitude de la force a
I'amorcage d'une propagation. En conséguence, le taux de restitution d'énergie était
légérement différent d'un échantillon a l'autre et les vitesses de propagation a |'amorcage
étaient différentes. Il est en effet bien connu qu'un sommet de fissure volontairement émoussé
est propice a de fortes instabilités a I'amorcage d'une fissure. La zone blanchie par
I'endommagement était d'autant plus petite que la vitesse était élevée.

L'accroissement de fissure lié a I'émoussement du sommet de fissure pendant le
chargement n'est pas connu compte tenu de la précision de la mesure. La zone qui
sendommage en sommet de fissure pendant la montée en charge, dont la durée est de I'ordre
de 10° seconde, est de taille millimétrique pour des entailles d'une quinzaine de millimétres,
comme le montre la Fig. 9(a). La taille de la zone endommagée dépend visiblement de
I'histoire du chargement puisgu'elle diminue progressivement a vitesse de propagation
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guasiment constante, proche de 1 m/s. Lorsgue la fissure se propage a plus de 1 m/s, le
blanchiment est moins intense et la taille de la zone affectée par I'endommagement tend a
devenir inférieure au dixiéme de millimetre. La taille de la zone endommagée dépend
visiblement de I'histoire du chargement puisqu'elle diminue progressivement a vitesse de
propagation quasiment constante. La Fig. 9(b) illustre ce fait par la variation d'énergie de
rupture s l'on utilise G (taux de restitution d'énergie donné par la MELR) pour des
chargements a vitesse constante qui induisent des vitesses de propagation de I'ordre de 1 m/s.
L'énergie consommee pour propager la fissure diminue effectivement la taille de la zone
endommagée, mais pour atteindre des valeurs invraisemblables lorsque le rapport a/W
devient proche de 1.

1000

position de lajauge

O 200,
19 y
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Fig. 8 Force et déformation locale pendant I'essai de rupture du PMMA choc.

L'utilisation de la MELR étant ainsi invalidée, du moins pour le suivi de I'énergie de
rupture en cours de propagation, des essais complémentaires de mesure de |'énergie de rupture
mesurée par la méthode des compliances avaient éé effectués afin de confirmer cette
tendance. Les valeurs de l'intégrale J, dont deux courbes typiques de chargement sont
représentées en Fig. 10(haut), pour des vitesses de propagation de fissure de I'ordre de 1 mm/s
sont aussi reportées en Fig. 9(b). On observe aussi en Fig. 10(bas) que la zone endommagée,
donc blanchie, diminue aussi avec la longueur de la fissure. La vitesse de déformation en
sommet de fissure pendant la propagation est vraisemblablement supérieure a celle lors de la
montée en charge. La viscoplasticité du matériau induit une diminution de la zone de progres
de lafissure lorsgue la vitesse de déformation augmente. Mais la présence d'une relativement
grande zone endommagée en sommet de fissure redistribue les contraintes et une forte
intensité des contraintes ne peut se mettre en place sur de courtes distances pour la vitesse
chargement imposée. La taille de la zone endommagée diminue donc progressivement au
cours de la propagation de la fissure. On en déduit que la propagation de fissure dans le
PMMA choc est sensible a la contrainte dite "T" qui domine en avant du sommet de fissure.
La contrainte T correspond a la composante non singuliere des termes qui décrivent le champ
mécanique en sommet de fissure.
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Fig. 9. (a) Forme de la zone endommageée et (b) valeurs de |'énergie de rupture en fonction de
la longueur de fissure a différentes vitesses proches de 1 mys.
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Fig. 10. (haut) Chafgements typiques pour la mesure de I'intégrale J et (bas) formes
correspondantes de la zone endommageée.

La forme de la zone endommagée a l'instant de I'amorcage de la propagation d'une
fissure, présentée en Fig. 11, a é&é obtenue en photographie rapide. La faible biréfringence du
PMMA choc procure, en polariseurs croisés, le réseau disoclines car le réseau d'isochromes
est quasiment inexistant. L'angle du repeére principal autour de zone endommagée peut ainsi
étre déterminé. Cela fournit une information pour la validation de la loi de comportement de
la matiére endommagée. Cependant, les premiers tests numériques effectués en diminuant le
module d'Young en sommet de fissure dans la zone blanchie ont montré que le réseau
disochromes est relativement peu sensible & la loi de comportement de la matiere
endommageée. Fig. 12(a) et Fig. 12(b) présentent les surfaces de rupture obtenues par MEB et
montrent les marques paraboliques que I'ont attribue a I'interaction du sommet de fissure avec
les nodules qui se trouvaient sur son passage [2]. Pour une vitesse de propagation de 310 m/s,
les marques sont moins nombreuses que pour 13 m/s. L'énergie de rupture tend a diminuer
lorsque la vitesse de lafissure a l'amorgage augmente.
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Fig. 11. Zone blanchie entourée d'isoclines dans le PMMA choc au moment du départ de
fissure & 70 m/s, pour une vitesse de vérin de 0.6 nvs.

2 UM — , 2 um

Fig. 12. Surfaces de rupture du PMMA choc obtenues par MEB pour des vitesses de
propagation de (a) 13 my/s et (b) 310 mV/s (les images ont subi un traitement de gaufrage pour
accentuer lerelief).

5. CONCLUSIONS

La procédure d'essai présentée ici convient pour déterminer la ténacité des matériaux
dont le critére de rupture répond a la MELR. Le dispositif proposé permet une mesure
sensible et précise de la vitesse de propagation a I'amorcage de la fissure. Les matériaux
testés, PC et PMMA choc, présentent une décroissance de I'énergie de rupture avec la vitesse
de propagation de lafissure, entre 1 mm/s et 500 m/s.

Du fait de latriaxialité des contraintes en sommet de fissure et de la qualité de lafissure
initiale créée par fatigue, le PC se comporte avec fragilité aux vitesses de sollicitation a la
limite de I'apparition des effets inertiels. Les observations des surfaces de rupture en MEB
montrent que la vitesse microscopique de propagation peut varier sur une trés courte distance,
typiquement 10 um, a environ 1 m/s. Ceci passe inapercu sur le plan macroscopique. |l
convient donc de considérer la vitesse macroscopique comme une moyenne de la vitesse
instantanée entre deux acquisitions de mesure. |l est évident que la vitesse d'une fissure est un
paramétre observable mais incontrélable. De plus, la mesure peut ne pas révéler de brusques
changements de vitesse. A I'extréme, étant donné que I'énergie semble décroitre avec la
vitesse de propagation, il est méme possible dimaginer quil sagit d'une succession de
propagations a une vitesse unique, proche de 0.6 c;, et d'arréts.

Les résultats obtenus pour le PMMA choc indiquent que e formalisme de la mécanique
linéaire de la rupture ne convient pas pour le suivi dune fissure en présence
d'endommagement non confiné. En effet, pour les conditions de chargement décrites ci-avant,
I'accél ération du sommet de fissure ne peut pas saffranchir, sur une courte distance, de la
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zone endommagée qui le précéde d'environ 1 mm. Contrairement au PC dont le sommet de
fissure peut étre considéré comme un objet sans inertie vis a vis de l'accéération, la
propagation de la fissure dans le PMMA choc dépend de I'état de la matiere relativement loin
en avant du sommet de fissure. On dit classiquement dans ce cas que la propagation dépend
auss de la"contrainte T", c'est a dire de I'état de la matiére en sommet de fissure hors de la
zone de singularité prédite par la LEFM. Lorsgue I'énergie stockée dans I'échantillon est
suffisante a I'amorcage de la fissure, on observe une zone endommageée en forme de flamme
typique précédant |a propagation en régime fragile [6]. La longueur de cette zone de progrés
et d'accélération est fonction de la variation du taux de restitution d'énergie en fonction de la
longueur de fissure. Elle est de I'ordre du centimetre dans le cas de I'éprouvette en bande pour
laquelle le taux de restitution d'énergie est quasiment constant.
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