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Propriétés mécaniques de surface : influence de la rugosité et
comparaison avec les propriétés volumiques — Application aux
¢lastomeres chargés réticulés
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Résumé : Cet article propose d’une part d’évaluer I’impact de la rugosité sur la mesure des propriétés rhéologiques de
surface par la technique de nano-indentation et d’autre part d’établir une relation entre les propriétés élastiques obtenues
par les caractérisations volumiques et surfaciques. Les résultats trouvés sont appliqués aux élastomeres chargés
réticulés, dont la formulation est proche de celle des pneumatiques, et a I'usure. Celle-ci a été réalisée sur un dispositif
spécifique de laboratoire. La théorie présentée permet de justifier les apparentes variations des cartographies de
propriétés mécaniques de surface par I’effet des rugosités et de leurs courbures. Les différents essais montrent par
ailleurs que les propriétés mécaniques de surface de 1’élastomere étudié n’évoluent plus au cours de 1’usure apres leur
accommodation. Grace a I’homogénéité du matériau testé a I’échelle investiguée, une relation est établie entre les
grandeurs issues d’essais impliquant la surface du matériau et des caractérisations volumiques.

Mots clefs : élastomere, pneumatique, nano-indentation, rhéologie, proprié¢tés dynamiques

1. Introduction

La connaissance de la rhéologie de la surface des
matériaux et de son évolution revét une grande
importance en tribologie. En effet, les propriétés
mécaniques interviennent de maniere explicite
méme dans les lois d’usure les plus simples
comme, par exemple, dans la loi d’Archard [1]
pour laquelle le module d’Young et la dureté
apparaissent. L’enlévement de matiére se
produisant a des échelles faibles — dans la plupart
des cas inférieure a 100 pm —, il est nécessaire de
disposer de moyens expérimentaux capables de
mesurer la rhéologie du matériau usé a une telle
échelle. La nano-indentation instrumentée est une
technique appropriée pour avoir acceés au
comportement mécanique local du matériau. Cette
méthode de caractérisation a débuté dans les
années 80 [2-3]. Elle permet de caractériser
mécaniquement les surfaces des matériaux avec
des profondeurs de pénétration de quelques
dixiemes a quelques dizaines de micrometres.
Cependant, [’analyse des données fournies
nécessite d’évaluer précisément la surface de
contact. Lorsque la surface testée est parfaitement
plane, la surface de contact se déduit de
considérations géométriques simples pour un
matériau visco-€lastique, or les surfaces usées
sont souvent treés accidentées ce qui influe parfois

fortement sur la réponse mesurée. Cet article
propose ainsi d’en quantifier I’impact pour la
détermination de I’évolution des propriétés
mécaniques d’un élastomeére chargé réticulé usé
par un dispositif de laboratoire. Il est également
effectué une comparaison entre les résultats issus
d’expériences de nano-indentation et divers essais
de caractérisation volumique.

2. Moyens expérimentaux

Le caoutchouc testé est un styréne-butadiéne
(SBR 1500) qui contient, pour 100 g
d’¢élastomere, 50 g de noir de carbone (N234) et
des additifs (5 g de ZnO, 2 g d’acide stéarique, 1 g
de 6PPD, 1.2 g de soufre et 1.2 g de CBS). Les
mesures effectuées sur un rhéometre montrent que
I’¢lastomere ainsi obtenu a sa transition vitreuse a
la température de —36°C et un module d’Young
sur le plateau caoutchouteux de 12 MPa a une
fréquence de 1 Hz et pour une déformation de
0.1 %. Le matériau est supposé incompressible
dans le domaine d’¢tude: le coefficient de
Poisson, v, est égal a ¥4, donc E” = 3.G’ ou E’ est
le module de restitution et G’ le module de
cisaillement réel. Les notations courantes de la
viscoélasticité des matériaux seront utilisées, ainsi
tan & représente la tangente de I’angle de perte,
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soit : tan & = % ,ou E *” est le module de perte.
Les expériences de nano-indentation ont été
réalisées sur des échantillons d’¢lastomére chargé
réticulé ayant subi des essais d’usure et de
frottement sur une machine de laboratoire : un
tribomeétre rotatif. Ce systéme expérimental
entraine en rotation une éprouvette en caoutchouc
qui vient frotter périodiquement contre une bille
en acier (de diamétre 25.4 mm) sur laquelle peut
étre appliquée une force normale variable [4]. La
vitesse de glissement imposée est de 10 mm/s.
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Figure 1 : Evolution de la rugosité, SPa, en fonction du
nombre de passages de I’indenteur du tribomeétre
rotatif pour une force normale de 33.3 N, une vitesse
de glissement de 10 mm/s et a température et
hygrométrie ambiantes.

Ce dispositif provoque une usure par perte de
masse de [’échantillon en ¢élastomeére et par
conséquent une évolution de la rugosité de celui-
ci — rugosité finale SPa' de I’ordre de 3 um —. Les
quatre  échantillons  analysés ont  subi
respectivement 0, 100, 1000 et 10000 passages de
I’indenteur (Figure 1, Figure 2 et Figure 3) sous
une force normale de 33.3 N. La rugosité¢ de la
surface augmente avec le nombre de passages a
cause de I'usure générée par le frotteur (Figure 1).

Les figures 2 et 3 montrent les morphologies des
surfaces du caoutchouc. La figure 2 n’est pas tres
différente de la surface initiale, tandis que la
figure 3 présente des trous a sa surface, appelés
cratéres, caractéristiques de 1’usure douce [4].

Le nano-indenteur mesure en continu la raideur du
contact, il permet d’obtenir [’évolution du
déplacement en fonction de la force normale P
imposée. Le chargement est exponentiellement
croissant avec le temps de 0 a 1.5mN

(b =01s".

! Le SPa correspond en 3D au Ra en 2D.
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Figure 2: Topographie de la surface étudiée par nano-
indentation. La surface a été usée par 100 passages de
I’indenteur du tribométre rotatif. L’image a été obtenue
avec un interférométre optique. Le pas d’échantillonnage
dans les directions x et y est de l'ordre de 3 um. Le
cartouche horizontal donne la correspondance entre les
couleurs et les altitudes mesurées en micrometres. SPa =
2.13 um. La fléche représente la direction de 1’indenteur sur
la surface en supposant 1’élastomére fixe.

-

Figure 3: Topographie de la surface étudiée par nano-
indentation. La surface a été usée par 1000 passages de
I’indenteur du tribométre rotatif. L’image a été obtenue
avec un interférométre optique. Le pas d’échantillonnage
dans les directions x et y est de 'ordre de 3 pm. Le
cartouche horizontal donne la correspondance entre les
couleurs et les altitudes mesurées en micromeétre. SPa =
3.34 um. La fléche représente la direction de 1’indenteur sur

la surface en supposant I’¢lastomére fixe.

L’indenteur est une pyramide en diamant de type
Berkovich. La profondeur maximale de
pénétration est de 1’ordre de 10 pm. Pour
simplifier les calculs, la pyramide est assimilée a
un codne, dit équivalent. Il est obtenu en
déterminant le demi-angle au sommet du cone
déplagant le méme volume de matiére et ayant la
méme surface de contact avec 1’échantillon testé
que l’indenteur réel utilisé. Pour un indenteur
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Berkovich, le cone équivalent posséde un demi-
angle au sommet de 70.3°%. Ainsi, dans notre cas,
le diamétre équivalent de contact est voisin de
50 um —. Une sur-oscillation de I’indenteur est
appliquée. Elle posséde une fréquence de 32 Hz et
une amplitude de 16 nm. Pour une surface plane,
connaissant la géométrie de I’indenteur, des
grandeurs telles que la dureté, le module de
cisaillement réel ou la tangente de I’angle de perte
du matériau peuvent étre déterminés pour toute
valeur de I’enfoncement [5] et [6]. Le module
cisaillement réel est en particulier obtenu a partir
de la raideur mesurée directement par I’appareil :

S =6G’a;, pour v=10.5

La tangente de 1’angle de perte est quant a elle
déterminée par la mesure de I’amortissement,
Co:

tan 6=Cw/S

Sur chaque surface usée sont effectués 23 séries
de 23 essais alignés et espacés de 100 um , chaque
série étant décalée de la précédente de 100 um, ce
qui représente un total de 529 essais —pour un
temps d’expérience de 10 jours— Les
cartographies des propriétés mécaniques seront
comparées a la topographie de la surface et aux
altitudes détectées, avant essai, par le nano-

indenteur.

Indenteur

a. Indentation sur une micro-rugosité de la surface

Indenteur

7T

b. Indentation sur une ondulation de la surface

Figure 4: Représentation schématique d’une
indentation sur une surface rugueuse. La micro-
rugosité et I’ondulation de la surface peuvent induire
une erreur dans la détermination des propriétés
mécaniques.

Il est inutile d’effectuer des indentations plus
rapprochées puisque les propriétés mesurées
représentent une moyenne dans un volume

2 Pour un indenteur coin de cube ou TCC, le céne équivalent posséde
un demi-angle au sommet de 42.28°.
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sphérique dont le diametre est de 1’ordre de 10
fois le diametre équivalent de I’indentation. Ainsi,
les propriétés mécaniques obtenues représentent
principalement situées a I’intérieur de cette sphére
d’intégration.

3. Résultats et interprétations

3.1 Propriétés mécaniques de surface et
topographie

Aspect théorique

La rugosité peut influencer la détermination des
propriétés mécaniques a plusieurs niveaux :

- Micro-rugosité : si ’indenteur entre en contact
avec une micro-rugosité flexible (Figure 4a.), la
raideur mesurée correspond a celle de la rugosité
en série avec celle du contact : si on appelle S, la
raideur mesurée, K, la raideur du contact et K,
celle de la rugosité, on a la relation :

1/S,p = 1K, + I/K,

- Ondulation : si I’indenteur s’enfonce dans une
zone dont le rayon de courbure n’est pas trés
grand devant le rayon de contact, 1’aire de contact
calculée est surestimée ou sous-évaluée par
rapport a ’aire réelle. Si on indente une bosse, aj,
< h.tan a, ou « est le demi-angle au sommet du
cone équivalent a I’indenteur, tandis que si on
indente un creux a;, > h.tan o. Comme la raideur
de contact est proportionnelle au produit du rayon
de contact par le module, dans le cas d’une bosse,
le module sera sous-estimé et, dans le cas d’un
creux, il sera surestimé.
L’effet de la rugosité s’observe aussi sur la
concavité de la courbe d’évolution de la raideur en
fonction du déplacement, S = f(h), pour un
indenteur sans défaut de forme et un matériau aux
propriétés mécaniques homogenes. Si la courbe
est une droite, la surface indentée est plane et si
elle est concave — respectivement convexe —, la
surface indentée est en forme de bosse —
respectivement présente un creux — (Figure 5).
Si on fait I’hypothése que les variations des
propriétés mécaniques sont négligeables devant
tous les autres paramétres, une estimation de la
raideur de contact, dans le cas d’un contact entre
un cone et une surface de faible courbure, peut
étre réalisée.
La surface de [I’échantillon est supposée
approchée par une expression de la forme :

z =A1x2 + Bgyz,
A; = 1/(2R;) et B, = 1/(2R, ), ou R, et R,” sont
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les rayons de courbure principale de I’échantillon
a I’origine [7].

A

S
Surface

convexe
Surface

plane

Surface concave

>
h

Figure 5: Effet de la concavité de la surface sur la
concavité de la mesure de la raideur de contact en
fonction de I’enfoncement, h.

Le rayon de courbure conjugué, {Q*, est alors
défini par: I/R* = 1/(2R;) + 1/(2R;)

Désormais, le probléme devient en premicre

approximation celui du contact d’un céne sur une
< *

sphére de rayon R .

Dans le cas dun contact cone / sphére, sur la
frontiére du contact, le déplacement d’un point du
cone a pour expression (Figure 6) :

zZ; = a, cotan o
z

z, = ahcotan o 0

2, =a,22R

R*

Figure 6 : Représentation non déformée d’un contact
entre un cone et une sphére de rayon R* . o est le demi
angle au sommet du cone.

Le déplacement d’un point de la surface :
zZ) = ahZ/R*

Le déplacement total est donc :
h = a, cotan a + a,/R"

En faisant un développement limité d’ordre 2 et
I’hypothése que 4" __;, on obtient :

Rcotan*a
a,~ __h R*cotana( h )2
cotana 2 \R¥cotan’a

Comme S =2.E’ay :
S=2E'(__h___R¥cotana( _h )2),

cotana 2 \R*cotan’a
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dans le cas d’un contact cone / sphere.
Dans le cas d’un contact cone / plan, le rayon de

contact, g/, est: gpln—h .
cotana

Soit la fonction _cotana_h .
fah.R) 2 (R*cotanza)

Dans le domaine investigué f{a,h,R)>0.

Le rayon du contact cone / sphere devient alors :
ar=a""+R fla,h,R) .

On retrouve alors :

-siR>0, an>af™

~SiR <0, ar<a™

Application aux élastomeres

Les propriétés mécaniques mesurées sont
représentées sous deux formes. La premicre
indique la répartition statistique de la propriété
¢tudiée et la seconde établit la distribution spatiale
de la propriété afin de pouvoir la comparer a la
topographie de surface. Pour cette dernicre
représentation, entre chaque point de mesure, les
valeurs  sont  interpolées. Les  relevés
topographiques correspondent exactement aux
zones d’essai (Figure 7 et 8).

Ypm] . - o fum]

Figure 7 : Relief de I’échantillon mesuré par I’indenteur
lors de la détection de la surface. En chaque point ou
I’indentation va étre réalisée, la surface de 1’échantillon
est détectée par rapport a un référentiel absolue lié a la
machine. L’ensemble de ces mesures permet d’évaluer le
relief de la surface. La surface a été usée par 100 passages
de I’indenteur du tribométre rotatif.
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Figure 8: Cartographie de la raideur de contact de la
surface usée. La surface a été usée par 100 passages de
I’indenteur du tribométre rotatif.

Les valeurs moyennes etles écarts types du
module de restitution et de la tangente de I’angle
de perte figurent dans le Tableau 1. Les écarts
entre les moyennes des essais pour 100 et 1000
passages sur le tribométre sont relativement
faibles : de 5% pour le module de restitution et de
13% pour le tan 6. Cependant, les Figures 9 et 12,
représentant la répartition statistique des modules
de restitution, montrent une grande dispersion des
mesures. Celle-ci est plus importante pour le
matériau le plus usé des deux (1000 passages), or,
celui-ci possede également la plus grande
rugosité. Le matériau étant homogene a 1’échelle
étudiée, pour un enfoncement donné, -cette
observation est due a I’effet de la rugosité.

G' [MPa] tan O
Nombre | G'yoyen | Og' tan Oian §
de 5moyen
passages

100 7,3 2,1 0,16 0,03
(28°C)

1000 7.7 3,5 0,18 | 0,012
(25°C)

Tableau 1: Valeurs moyennes et écarts types, o, du
module de restitution et de la tangente de 1’angle de
perte pour les essais sur 100 et 1000 passages. Les
résultats sont obtenus par nano-indentation entre 2 et 8
pm d’enfoncement. L’indenteur utilisé est de type
Berkovich. La suroscillation de I’indenteur a une
fréquence de 32 Hz et une amplitude de 16 nm. La

vitesse de chargement est telle que % =0,1s". La

température de début d’essai est de 1’ordre de 28°C
pour 100 passages et 25°C pour 1000 passages.

Les images topographiques du module de
restitution (non présentées) posseédent les mémes
variations que la rugosité : les zones de haut
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module correspondent a celles en creux et celles
de bas module aux bosses. Malheureusement, les
essais ont échoué¢ dans les zones de grande
rugosité du fait de la difficult¢é d’indenter de
maniére fiable ces surfaces.

La cartographie en raideur de contact (Figure 8)
indique, comme précédemment, une corrélation
entre la raideur et la rugosité tout en oOtant 1’effet
d’une éventuelle mauvaise estimation de D’aire
réelle de contact, cette image plus contrastée
suggére que le rayon de contact est mal évalué sur
les parties rugueuses et démontre le caractére
approché de notre modele théorique qui donne le
sens de variation, mais ne peut prévoir la variation
exacte.

Les Figures 11 et 14 représentent les répartitions
statistiques de la raideur de contact moyennée
entre 2 et 8 um et a 6 um de pénétration. L’écart
type de la mesure diminue avec I’enfoncement.
On observe un resserrement du spectre des
raideurs autour de la valeur vers laquelle tend la
raideur. Or, au cours de I’enfoncement, la rugosité
de la surface s’efface. Ainsi, I’évolution de la
raideur de contact est bien sensible a la rugosité et
les propriétés surfaciques sont les mémes que
celles au coeur du matériau.
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Figure 9: Distribution statistique des modules de
cisaillement. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 pum
d’enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la
distribution statistique a 6 um d’enfoncement. L’axe des
ordonnées est adimensionné par le nombre total
d’essais, i.e. 529. L’indenteur utilisé est de type
Berkovich. La vitesse de chargement est de la forme

%:0, 15", La température d’essai de 1’ordre de 28°C.

La surface a été usée par 100 passages de I’indenteur du
tribométre rotatif.
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Figure 10 : Distribution statistique des tangentes de
I’angle de perte. Le premier graphique donne la
distribution statistique moyenne calculée entre 2 et
8 um d’enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la
distribution statistique a 6 um d’enfoncement. L.’axe des
ordonnées est adimensionné par le nombre total d’essais
(mémes conditions d’essai que pour la figure 9).

A contrario, la cartographie et la répartition
statistique du tan & (Figures 10 et 13) est
homogéne. Or le tan 6 mesuré par 1’appareil est en
grande partie affranchi de I’effet de la rugosité,
puisqu’il détermine cette grandeur de la maniére
suivante :

tan 6=Cw/S

Dans cette formule, ’aire de contact n’intervient
pas et Cw et S sont affectés de la méme maniére
par la rugosité, donc leur rapport amoindrit son
effet. Ainsi la mesure du tan 6 permet d’obtenir
une image des propriétés mécaniques décorrélée
de la rugosité. Ces fluctuations sont du bruit issu
de la mesure.
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Figure 11: Distribution statistique des raideurs de
contact. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 pum
d’enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la
distribution statistique a 6 pm d’enfoncement. L’axe des
ordonnées est adimensionné par le nombre total d’essais
(mémes conditions d’essai que pour la figure 9).
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Figure 12: Distribution statistique des modules de
cisaillement. Le premier graphique donne la distribution
statistique moyenne calculée entre 2 et 8 pum
d’enfoncement, tandis que le deuxiéme donne la
distribution statistique a 6 um d’enfoncement. L’axe des
ordonnées est adimensionné par le nombre total d’essais,
i.e. 529. L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La

vitesse de chargement est de la forme %:0,] s'. La

température d’essai de [’ordre de 25°C. La surface a été
usée par 1000 passages de I’indenteur du tribométre
rotatif.

Remarques :
1. A I’heure actuelle, une correction de la raideur

par la courbure de la surface indentée n’est
malheureusement pas possible car celle-ci
nécessiterait d’étre capable de connaitre avec une
précision, pour [I’instant non réalisable, la
localisation des indentations.

2. En s’intéressant maintenant a Deffet du
frottement sur les propriétés mécaniques, on
constate qu’aprés quelques passages, les
propriétés mécaniques de surface n’évoluent plus
(Figure 15). Leur légére diminution au cours des
premiers passages est due a 1’accommodation du
matériau par I’effet Mullins [8-10].

En conclusion, 1’ensemble des observations
effectuées permet de lier et d’expliquer les
apparentes variations des propriétés mécaniques
observées a la rugosité de surface.

3.2 Relation indentation et caractérisations
volumiques pour un matériau élastique

La comparaison entre les résultats donnés par la
nano-indentation et les caractérisations
volumiques permet de déterminer, a posteriori, le
niveau de déformation induit par les essais de
nano-indentation. A I’échelle testée par les essais
de nano-indentation, le matériau peut E&tre
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considéré comme homogene.
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Figure 13 : Distribution statistique des tangentes de
I’angle de perte. Le premier graphique donne la
distribution statistique moyenne calculée entre 2 et 8 um
d’enfoncement, tandis que le deuxiéme donne Ia
distribution statistique a 6 pm d’enfoncement. L’axe des
ordonnées est adimensionné par le nombre total d’essais
(mémes conditions d’essai que pour la figure 12).
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Figure 14 : Distribution statistique des raideurs de contact.
Le premier graphique donne la distribution statistique
moyenne calculée entre 2 et 8 um d’enfoncement, tandis
que le deuxieme donne la distribution statistique & 6 um
d’enfoncement. L’axe des ordonnées est adimensionné par
le nombre total d’essais (mémes conditions d’essai que
pour la figure 12).
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Figure 15 : Evolution des propriétés mécaniques - module
de restitution (en haut) et tan & (en bas) - avec le nombre
de passages, a 32 Hz et 0.3% de déformation pour le
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matériau. L’indenteur utilisé est de type Berkovich. La
vitesse de chargement est de la forme I%,:0,1s'1. La

température des essais est comprise entre 25 et 28°C.
Aprés accommodations du matériau pendant les premiers
cycles de sollicitations, les propriétés mécaniques de
surfaces n’évoluent plus.

Aspect théorique

Dans, cette partie des relations entre les propriétés
mécaniques mesurées par nano-indentation et des
caractérisations volumiques vont é&tre établies
pour un matériau ¢lastique.

En indentation, la relation liant la raideur aux
propriétés du matériau et au rayon de contact, a,

. dF, E’
est la suivante : S=—7"-=2 a, [5]
dh 1-v?

Cas de l'indenteur conique :

Le demi-angle au sommet du cone réalisant
I'indentation est la seule dimension caractéristique
du probléme d'un céne indentant un milieu semi-
infini.

Ainsi : € = k.cotan a, ou k est une constante

Quel que soit ’enfoncement, le niveau de
déformation appliqué est donc constant.

Pour un indenteur conique : @ = Z h tan 0

2

Par conséquent : F,=% E

2
t
D (1_‘/2)61 cotana

Donc, la pression de contact est :
F__ 1 g
AL E

Cas de l'indenteur sphérique :

Pour un indenteur sphérique, la déformation
appliquée au matériau testé change au cours de
I’enfoncement car : &£ = a/4R

Ici, il est donc important de connaitre la relation
liant le module élastique a la déformation.

Si on considére que E’' ne dépend que de la
déformation dans la plage de sollicitation, E' est
approximé par la fonction : E'=E'oe"

ou £’y et n sont deux constantes du matériau testé.

. . a’
Pour un indenteur conique : h:E
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"'D2 n+3
Par conséquent, F, :M(LJ
(I-v)(n+3)\ 4R

Donc la pression de contact est :

F I16E

n 0 n+l

ﬂazzﬂ(l—vz)(n+3)

Pour les indenteurs coniques comme sphériques,
une relation est obtenue entre la pression moyenne
de contact et la déformation. En traction uni-
axiale, la formule d’Young simplifiée donne une
relation analogue :

La contrainte étant le rapport entre la force
appliquée et la section de I’éprouvette.

Application aux élastomeéres

La Figure 16 donne 1'évolution du module de
cisaillement réel en fonction de la déformation. Il
est obtenu en regroupant des résultats trouvés par
différentes caractérisations donnant acces a
différents niveau de déformation :

- la caractérisation de I'équivalence temps-
température (WLF): cet essai permet de
construire les courbes maitresse de 1’équivalence
temps-température a effectuant des tests a
différentes températures et fréquences de
sollicitation. L’intérét de cet essai pour 1’étude
présentée ici est d’appliquées de trés faibles
niveau de déformation en traction est une
éprouvette : la déformation est de 107 ;

- la caractérisation du comportement dynamique
en fonction de la température pour différentes
charges imposées. Ces essais réalisés en
cisaillement simple donnent accés a des
déformations comprises entre 102 et 107 ;

- les essais de fatigue. Ces essais sont réalisés en
cisaillement simple. Le niveau de déformation est
de 10" a3.10" ;

L'approximation par une loi puissance de la
variation du module de cisaillement réel (Figure
16) donne :

- pour l'indenteur Berkovich une déformation
associée de 0.3% pour G' = 7.9 MPa ;

- pour l'indenteur TCC une déformation associée
de 0.5% pour G' = 6.9 MPa.

Ces déformations sont cohérentes avec celles
obtenues en réalisant une approximation linéaire
entre les deux points de plus faible déformation
pour la tangente de I'angle de perte :

- pour l'indenteur Berkovich une déformation
associée de 0.3% pour tan 6=0.17 ;

- pour l'indenteur TCC une déformation associée
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de 0.6% pour tan 6= 0.21.

L'écart entre la valeur de la tangente de I'angle de
perte fournie par la caractérisation de
I'¢quivalence temps-température (=0.14) et celle
fournie par les autres moyens (=0.25) ne trouve
pas d'explication (Figure 16).

1,2¢7 - 0.6
WLF DMA Fatigue
* r.
1,0e7 T G': . . s
e .3
Tan 6: ° 0 e

8,0¢6 ot
Gaum —L4 b 03 o
4 Vo o

o=L'¢c . ""-\.\ =

4,0e6 \{\:\i 0.2

2,0e6 0.1

0,0e0 0

1,0e-3 1,0e-2 1,0e-1 1,0e+0
:

Figure 16 : Evolution du module de cisaillement réel et de
la tangente de l'angle de perte en fonction de la
déformation a 25°C et 10 Hz pour différents essais de
caractérisation mécanique : caractérisation de I'équivalence
temps-température  (sur  rhéométre), caractérisation
dynamique (DMA) (sur une machine de cisaillement
simple), caractérisation en fatigue (sur une machine de
cisaillement simple) a faible nombre de passages.

Ainsi, la constante, &, liant la déformation a la
géométrie  d’indenteur conique pour les
¢lastoméres est la suivante :

- pour l'indenteur Berkovich : k ~ 8x107

- pour l'indenteur TCC : k ~ 5x107

k sera pris égal & 6.5x107.

Donc pour un indenteur sphérique : ]Z’Z ~I00E's
TT

Dans de cas des matériaux élasto-plastiques, & est
de I'ordre de 0.2 [7]. Cette valeur peut se calculer
analytiquement en se plagant sur la limite élasto-
plastique [5].

Pour le matériau testé, sur la plage 0 a 30% de
déformation de la courbe de traction :

o=7x10°"7
D'ou : L"zzg,j,E'g (v = 0.5), pour un indenteur
a

sphérique

Les essais d'indentation avec des indenteurs
coniques ou sphériques peuvent donc étre
comparés aux essais de traction uni-axiale en
divisant la pression moyenne de contact par
respectivement 65 et 2 pour le matériau étudié.
Ainsi, la relation suivante, analogue a celle en
traction, est obtenue :
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o, =E'c

N . 1 F
ou o, est la contrainte équivalente : o, = -,
K ma?

- k= 2.5 pour une sphere sur le matériau étudié
- k= 100 pour un cone

Le niveau de déformation des différents essais
d’indentation étant déterminé, ils sont a nouveau
comparés aux essais de caractérisation volumique,
en particulier, aux essais de traction et de
frottement sur le tribométre. En effet, des essais
de frottement et d’usure sur le tribometre ont été
réalisés sous différents chargements donc a
différents niveaux de déformation. De plus, la
largeur de la trace d’usure pour chaque expérience
donne une évaluation du rayon de contact
nécessaire a  D’application des  formules
démontrées plus haut. Il régne une incertitude
assez importante sur la valeur exacte du rayon de
contact — jusqu’a 20% pour les faibles
chargements—.

Le Figure 17 compare un essai de traction uni-
axiale aux essais de nano-indentation ou aux
essais de frottement réalisés sur le tribométre.
Pour tous les résultats, la température d'essai est
de l'ordre de 25°C. Cependant, les fréquences de
sollicitation sont différentes :

- 0.06 Hz pour I'essai de traction ;

- 32 Hz pour les essais de nano-indentation ;

La température de transition vitreuse du matériau
étant de —-36°C, on fait I’hypothése que les
modules ne changent pas d'ordre de grandeur a
25°C et aux fréquences de sollicitation
considérées.

Ainsi, le Figure 17 montre que les différents
résultats sont cohérents entre eux. Les essais
d’indentation et de frottement suivent la courbe de
traction uni-axiale. Il est donc possible de
comparer les résultats d'indentation a ceux de
traction en utilisant les coefficients trouvés
précédemment.

10"

o Tribometre en température
— Traction
1071 2 Nano-indentation o e
Q. 00 [
° Q, OQ) (e}
5
~ e}
© 10"
3
S
5
S ® 1CcC
10* Berkovich
10*
107 10 107 10
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Figure 17 : Comparaison d'un essai de traction uniaxial
avec les essais de nano-indentation et de frottement
effectués sur le tribométre en température. En abscisse,
figure la déformation et en ordonnée la contrainte ou la
contrainte équivalente. La température est de 25°C,
mais les fréquences de sollicitation sont différentes
pour les essais : pour la traction uni-axiale la fréquence
est de l'ordre de 0.06 Hz, 32 Hz pour les essais de nano-
indentation et entre 0.1 et 1 Hz sur le tribométre.

4. Conclusion

Deux méthodes d’analyse des essais de
caractérisation des matériaux a partir de leur
surface ont été présentées. La premicre permet de
mieux comprendre la dispersion des résultats
obtenus lorsque les essais sont réalisés sur des
surfaces rugueuses. La courbure de celles-ci influe
fortement les propriétés €élastiques mesurées. 11 est
donc particuliérement important de considérer les
autres grandeurs issues de la nano-indentation
lorsque les essais sont effectués sur de telles
surfaces. L’article propose des voies de
compréhension a partir de la réalisation de cartes
de propriétés mécaniques. Elles pourraient aussi
se révéler intéressantes pour les matériaux
hétérogénes. L’analyse du cas d’un élastomere
chargé réticulé montre par ailleurs, qu’aprés une
courte  accommodation, leurs  propriétés
mécaniques n’évoluent plus a [’échelle
investiguée (de 1’ordre de 100 um). Ce résultat est
particuliérement important pour 1’étude de 1’usure
des ¢lastomeres. Afin, une relation permet
d’établir un lien entre les propriétés ¢élastiques
obtenues par des caractérisations volumiques et
celles fournies par les tests impliquant les
surfaces.
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