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Résume

Cette thése présente quelques approches expérimentales et théoriques, destinées a
étudier le comportement mécanique des films et des plaques polymeres thermoplastique,
d'épaisseurs comprise entre 100 um et 750 pum, 3mm et 5mm respectivement. Dans un
premier temps on présente principalement la conception et I'exploitation d'une expérience de
contréle non destructif (CND) de ces films, posés sur des substrats émergés dans un fluide.
On montre que cette technique permet de mesurer le coefficient de réflexion R(f), qui permet
de déterminer les constantes élastiques (le module de Young (E) et le coefficient de poisson

(v)) et la densité (p) de ces matériaux.

Dans une seconde partie, on présente la relation entre la structure cristallographique et
le comportement mécanique des matériaux polymeres, en utilisant la technique de
caractérisation, diffraction des rayons X (DRX). Le r6le de rayonnement ultraviolet UV dans
la dégradation des propriétés mécaniques des plaques polymeres (polyéthylene polycarbonate)

est également abordé.

Enfin et pour bien illustrer I’apport des films et des plaques polymeéres au verre
feuilleté, en termes de résistance aux chocs a grande vitesses, plusieurs configurations de ce

dernier ont été élaborées et soumises a des tests mécaniques et balistiques.

Mots clés : polymeéres, comportement mécanique, contrble non destructif, caractérisation

structural, verre feuilleté.



Abstract

This thesis presents some experimental and theoretical approaches, designed to study
the mechanical behaviour of thermoplastic polymers films and sheets, with thicknesses
between 100 um and 750 um, 3mm and 5mm respectively. Firstly, we present the design and
the use of a non-destructive experiment to test films placed on substrates submerged in a
fluid. We show that this technique allows measuring the reflection coefficient R (f), which
allows one to determine the materials densities and the elastics constants (the Young modulus
and the Poisson’s coefficient).

In a second part, we use the X-ray diffraction (XRD) characterization technique to
present the relationship between the crystallographic structure and the mechanical behaviour
of polymeric materials. The role of ultraviolet radiation in the degradation of the mechanical
properties of polymer sheets (polycarbonate) is also discussed.

Finally, in order to illustrate the role of polymer films and sheets to perform high-
speed impact resistance of laminated glass, several configurations of this were later developed
and followed by mechanical and ballistic tests.

Keywords: polymers, mechanical behavior, non-destructive testing, structural

characterization, laminated glass.
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Introduction générale

Dans les domaines industriels de pointe (automobile, aéronautique, nucléaire, etc.),
I’évaluation et la caractérisation des matériaux est un point clé pour la maitrise de la durabilité
et de la fiabilité des pieces et matériaux en service. Dans cette perspective, il est nécessaire
non seulement de quantifier les parametres mécaniques, module de Young (E), module
Cisaillement (G), le coefficient de Poisson (v), ...etc. mais aussi d’identifier les différents
paramétres qui sont responsables du bon fonctionnement de ces matériaux. Il est donc
indispensable de bien caractériser les matériaux et définir les indicateurs les plus sensibles a la
présence d’un endommagement afin de prévenir leurs vieillissements et de les utiliser de

maniere optimale.

Pour répondre a cette problématique, les méthodes acoustiques sont intéressantes en
raison de leurs aspects non-destructifs. Ainsi, les ondes ultrasonores ont montré leurs

aptitudes a caractériser les matériaux en état de fonctionnement.

Dans cette ¢étude on s’intéresse aux films polymeres qui sont utilisés dans la
composition du verre feuilleté sécurité qui fait partie de notre vie quotidienne. Les
applications du verre sont multiples. Il a été utilisé dans les maisons pendant environ deux
milles ans et dans les véhicules depuis plus d'un siécle pour sa transparence et son élégance.
Cependant, son utilisation est limitée a cause de sa mauvaise résistance mécanique et sa
mauvaise isolation thermique et acoustique, [I-01], [I-02]. Ce n'est que grace a certaines
améliorations de ces propriétés que le verre a été adapté pour étre utilisé comme l'un des
principaux matériaux de construction dans le batiment (buildings, facades des banques ...etc.)

et en particulier dans les véhicules.

Le verre feuilleté est composé généralement de deux ou plusieurs feuilles de verre
liées entre elles avec une intercalaire en polymeére, généralement le Polyvinyle Butyral (PVB),
le poly-téréphtalate d'éthyléne (PET), le Polycarbonate (PC), le poly-méthacrylate de méthyle
(PMMA), ...etc. Ces derniers, en cas de choc, maintiennent I’ensemble des fragments de verre

et les empéchent de voler en éclat et de blesser les usagers.

Ces films (intercalaires), par leurs proprietés mécaniques et adhésives, permettent de
dégrader une partie de 1’énergie d’impact par déformation viscoélastique-viscoplastique, et
d’éviter la projection de fragments tranchants et de conserver une tenue résiduelle assurant le

maintien du vitrage apreés I’impact. Les films intercalaires permettent d’améliorer les
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performances du verre d’un point de vue mécanique mais aussi acoustique (atténuation de

certaines fréquences) tout en conservant la propriété de transparence.

L'objet de cette étude est le développement d’un modéle numérique pour déterminer
les parametres mécaniques (E, v et p) de ces films polymeéres dans son utilisation terminal.
Aussi de chercher les facteurs qui peuvent donner plus de fiabilité a ces films en termes de

résistance mécanique (résistance aux chocs).

Dans la premiére partie du chapitre (0l), on introduit les relations contrainte-
déformation et les équations de base décrivant la propagation des ultrasons, selon le modéle
de Brekovskie (probléme directe), ainsi qu’un apergue sur le pouvoir reflecteur R(0). La
deuxieme partie est une étude bibliographique sur les polymeres, ou on présente les
techniques d’élaborations des films polymeéres on 1’occurrence: le Polyvinyle Butyral (PVB),
le polytéréphtalate d'éthylene (PET), Polycarbonate (PC) et la méthode de fabrication de verre

feuilleté.

Les résultats issus de la caractérisation destructifs et non destructifs effectuer sur des
films polyméres, utilisés dans la composition du verre feuilleté, seront présentés et discutés
dans le troisiéme chapitre. Quant au quatriéme chapitre, il sera consacré a 1’élaboration de
nouvelles configurations (prototypes) de verre feuilleté anti-brise et anti-balle afin de
diminuer leurs poids par rapport aux feuilletés classiques composés de (n) couches de verre et
(n-1) couches de PVB.

Il est & noter que ce travail de thése rentre dans le cadre de [’intégration du produit fini Algérien entre ; notre
Laboratoire d’Elaboration et Analyse des Matériaux (LEAM). Université Badji Mokhtar Annaba, Algerie,
Etablissement a caractére public scientifique, technologique, culturel et professionnel, dont le siége est sis,/ BP
12, cité chaiba Sidi Amar, Annaba, 23000, Algérie.

La SARL Miroiterie EL-KODS - MK, Annaba, (23000), Algérie. Fabrication de pare-brise et transformation du
verre plat.

AISTOM - CITAL fabriquant du tramway Algérie

et un organisme national
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I. CHAPITRE |
Introduction

Ce chapitre sera scindé en deux parties.
Dans la premiére partie on présente les relations mathématiques pour la
compréhension de la propagation des ondes dans les matériaux isotropes et
dans les fluides. La seconde partie concerne la présentation des matériaux
qui vont étre utilisés dans la fabrication des feuilletés anti--brises (de
sécurité) pour amortir les chocs de faible et de grande vitesse, ainsi que la

protection des usagers et des biens immobiliers contre le vandalisme.
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Partie 1

1.1 Propagation des ondes élastiques dans un milieu élastique isotrope
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.1.1 Introduction
La propagation des ondes dans les supports composites €lastiques a fait 1’objet de

nombreuses etudes depuis les années cinquante [01]. C’est un domaine trés vaste et d’un point
de vue recherche il est tres riche. Plusieurs thémes de recherches peuvent étre rencontreés tels
que: la détermination des parametres élastiques des tissus biologiques [02, 03, 04], le contrdle
non destructif in-situ dans les centrales nucléaires (la fissuration des cuves) [05], aussi la
géophysique qui visent a I’amélioration des performances d’exploitation et de production pour
une meilleur estimation du sous-sol [06] ...etc.

Dans ce chapitre une étude détaillée sera présentée sur la propagation des ondes
élastiques dans les milieux isotropes et la formulation des équations de la propagation de
I’onde élastique dans le cas le plus simple (la propagation d’onde dans un fluide), Par la suit
on va présenter la loi de Hooke dans sa forme scalaire la plus simple, c'est-a-dire lorsque la
force et le déplacement ont des directions identiques ou opposées; la relation contrainte-
déformation aprés 1’étude a été généralisé pour un solide isotrope. Le pouvoir réflecteur R(0)
est également discuté.

1.1.2 Propagation d’une onde acoustique dans un fluide
Dans cette section on s’intéresse au cas le plus simple, a savoir la propagation des

ondes acoustiques dans les liquides et les gaz (un fluide), ce cas est beaucoup plus simple que
celui des solides [07]; les fluides en équilibre sont toujours isotropes et seules les ondes
longitudinales (de compression) peuvent se propager. Par conséquent, il n'y a pas de
polarisation a spécifier et la théorie des ondes scalaires peut étre appliquée [08].
1.L1.2.1  Modele unidimensionnelle

On peut écrire I'équation des ondes acoustiques pour les fluides on appliquant les trois
principes suivants [9-1].

- L’équation d’Euler;

- L'équation de continuité, ou conservation de la masse;

- L'équation d'état: la relation entre les changements de pression et de densité ou de

volume ;

L'équation d'Euler est exprimée par:
ov
—+Vv.Vv | =-V
p| vy |=-p
On considere un fluide homogene, isotrope et compressible avec une pression

d'équilibre pg et une densité p, .
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La propagation d’une onde dans un fluide s’accompagne par une variation de la pression et de

la densité [07, 08, 09], I’équation d’Euler (01) relie ’augmentation de la pression a une
variation de volume du fluide:

dF, {P(x)—{Pﬁ%de}

Par I’application de la loi de Newton a 1’élément de masse (4po dx), on trouve:
oP o‘u
il il 02
aX pO atz ( )

(01)

Ou P et u sont la pression instantanée et le déplacement, respectivement.

Pour simplifier, on distingue la pression d'équilibre (Po) et la pression instantanée (P) a
I'exces de pression acoustique p par:

donc:

op o’u

e P el 04

0X pO atz ( )
Pour lier la pression appliquée a la compression du liquide, la compressibilité est

définie comme suit :
1(oV
= — 05
V4 V[@pj (05)

AV
La compression du liquide sera décrite par la dilatation S: S =—

On utilisant la définition de la compressibilité, on peut écrire :

__S__1lw (06)
V4 ¥ OX
Par conséquent, I'équation du mouvement peut étre sous la forme de 1’équation (07)
o°u o’u
Ear: )
ou Vi=—t (08)
PoX
Donc, la compressibilité peut étre réécrite selon (09):
lov 10
pe=—o =t (09)
Vo p,op
Finalement 1'équation d'onde prend la forme selon I’équation (10)
o’u o'u
Eard 10
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Cette derniere équation d'onde est équivalente aux relations ci-dessus dans I'approximation

lingaire. La solution de u(Xx,t) sera sous la forme :
u = Aexpj (@t —kx)+ Bexpj (wt +kx) =u, +u_ (11)

Ou A(us) est I'amplitude du déplacement de I'onde dans la direction (+x) et B(u-) est
I'amplitude déplacement de I'onde dans la direction (-x).

Ensuite, p, S et v peuvent également étre écrits sous la forme.

ou .
=—pV:—=jpaV. (U —u 12
P==pVs — =10, o(u, —u) (12)
ou .
=—=jk(u -u 1
p=— jk(u, —u.) (13)
ou .
V=—= u-—-u 14
p jo(u, —u_) (14)

Ces équations fournissent les relations de phase entre pression, le déplacement, la

dilatation et la vitesse.

1.1.2.2  Modele tridimensionnel

Les résultats précédents peuvent étre généralisés a trois dimensions. Le déplacement
(u) et la vitesse (v) deviennent maintenant des vecteurs et la pression acoustique (p) reste un
scalaire. Ainsi, la description (3D) des propriétés acoustiques des fluides est généralement
effectuée en termes de pression ; non seulement c'est le choix le plus simple, mais la pression

est aussi la variable habituellement mesurée en laboratoire.

Pour un élément de surface dA avec déplacementi, le volume associé estdV =0 *dA

. A partir du théoréeme de Gauss on écrit (10):

AV = @a*dA= [(V*a)av = [s(F)av (15)
Ou S(#) est la dilatation. S(r)=V.u _ U, +%+ u, (16)
x oy @

En trois dimensions, la loi de Newton s’écrit :

o’ u
o

Py Vp (17)
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Donc Vp est la seule force appliquée sur 1’¢lément de volume dA.

En utilisant la relation S(#) = V * % et 1I’équation (06) dans 1’équation (17), La relation
entre la dilatation et la pression s’écrit comme suit:

0°S
Po o = -V(p) (18)
Avec :
2 2 2
AzV*V:a—2+a—z+a—2 (19)
ox- oy° oz
Et enfin I'équation d'onde est :
1 0°p
= — 20
(p) VOZ atZ ( )
Avec :
V) = (1)
PoX
Par analogie avec I’équation (I-20), les équations d’onde 3D pourtiet sont :
1 0%
Vii=— 22
V) ot? (22)
_ o
VY =— (23)
La solution pour 1’équationiiest :
U = U,expj (a)t - IZ*F) (24)
OU K est le vecteur d’onde :
2w
kl=— 25
K== (25)

1.1.3 Introduction a la théorie de I'élasticité
La théorie de I'élasticité est I'étude de la mécanique des milieux continus ou la

déformation des éléments d'un corps solide par des forces appliquées. Dans ce qui suit, on va
traiter I'élasticité statique (indépendante du temps) impliquant des déformations homogenes et

on va introduire la notion tenseur pour décrire les parameétres élastiques.

.L1.3.1  Lacontrainte

On suppose un corps en équilibre statique sous des forces externes. On découpe ce
corps a deux parties (I et 1) par un plan imaginaire, les deux parties restent a 1’état d’équilibre
figure (01).

On considére maintenant une surface (S) limite du volume (V) et (AS) un élément de

S qui entoure le point P. La force appliquée sur le volume a travers (AS) dénotée (AF).
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Le vecteur de contrainte moyenne au point P est défini par [07] :

T(P)m0=% (26)

On limite la surface AS, autour du point P (figure 1.1), c.-a-d. AS = 0, T(P)est la

contrainte au point P:

T(P)lim=-=of 27)

11

(s)

Figure I. 1 : Schématisation d'un corps en état d'équilibre

.1.4 Les tenseurs de contrainte
Le tenseur ¢ de I’équation précédente est indépendant du coté de la facette considérée.

Pour une facette orientée, 1’équation (27) s’€écrit :
O-ll 0-12 0-13

23

nl
et ﬁ = n2 (28)
0-31 0-32 0-33 n3

Le vecteur du contrainte T (f) dépend de P et de la direction de (i) (normal de la

surface au point (P).

Les composantes Ty, T, et T3 du vecteur de contrainte de T peuvent étre formées dans

le cas générale par :

T1 =0, +0,N, +0,N,

T2 = O-lan + O-ZZnZ + 0-32 n3 (29)

T3 =00 + 0,50, + 05N,

Avec: ny, ny, ng sont les cosinus de la normale () sur la surface S au point P. Ces

composantes sont symetrique (figure 1.2) o, =0
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Le premier indice des composantes du tenseur de contrainte indique la direction dans laquelle
agit la composante. Le second indice indique la normale de la facette considérée. Les

composantes 611, 622 et 633 sont perpendiculaire aux facettes considérées. Ces composantes

sont appelées contraintes de tension ou compression (suivant leurs signes).

12, 013, G21, O23, G31 €t o3 sont tangentielles a la force F et sont appelées contraintes

de cisaillement.

X3 A F3 033 ?I'
%_933
r'd F2
q13 F,
0 N

Figure 1. 2: les trois forces exercées sur les faces du cube.

.1.5 Ladéformation

Lorsque on applique des forces sur un corps solide il va se déformé. Pour commencer,
il est nécessaire de décrire cette déformation.

Si un point P situé a l'origine est déplacé vers la position P’ par une force, la
déformation U =r —r, est appelée vecteur de déplacement. En notation tensorielle on écrit :

u =X —X (30)

Puisqu’un point est déplacé lors d’une déformation, la distance(dl) entre deux points

rapprochés est également modifiée.

Avant la déformation :  dI* =dx’ +dx; +dx; =dx’ (31)
Apres déformation :

di? =dx? (32)
On utilisant la relation (1-30) on trouve :

di?= (du, +dx,)’ (33)
On utilise :

du, = (%j dx, (34)

Xk
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Mais dl’* =dI’ Jrz(%jdxidxk +(%][%deidx,
xk Xk XI

Donc dli* =dI* +2S, dx dx, (35)
Avec : S, :l(a_uJ,%Jr%%J (36)
20X X X X

Si les déformations sont suffisamment petites, les termes quadratiques peuvent étre

négligés. Le tenseur de contrainte S, est donné par:

S, = 1(%+ N, j (37)

2\ X X

k i
Le tenseur de déformation est symétrique, de sorte que neuf termes sont réduits a six.

Trois d’entre elles sont diagonales et trois non diagonales. Chaque terme diagonal

(i=k=j=120u3).
Sy =+ (38)

Dans le cas d'une déformation du plan perpendiculaire a l’axe(z). On a pour des

petites déformations.
ou ou
tan(al) =q,=—2, tan(az) —q,=—

OX oy

Ou oy et ay sont les angles formées avec les axes x et y, respectivement.

(39)

Le changement dangle entre les deux cOtés du rectangle est proportionnel a la
contrainte de cisaillement S,
ou, au
a,+a L+ (40)

1 zzax oy

1.1.6 La relations Contrainte-déformation pour un milieu élastique isotrope
L’¢tat ¢€lastique d’un solide peut €tre caractéris€ d’une part par les déformations qui

résultent des modifications des positions relatives des particules, soumises a des déplacements
sous I’action des forces extérieures et d’autre part, par les contraintes qui apparaissent dans un
solide déformé sous la forme de tensions élastiques qui tendent a le ramener dans son état de
repos et assurent 1’équilibre de la maticre.

Ces contraintes se transmettent de proche en proche par les forces de liaison entre
atomes [11, 12]. Les relations qui existent entre contrainte et déformation pour un milieu

donné et a 'intérieur de la limite élastique, peuvent différer selon 1’intensité des déformations.
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De maniere générale, la relation linéaire entre les composantes du tenseur de contrainte et les
composantes des déformations dans le cas des petits déplacements, est décrite par la loi de

proportionnalité entre contraintes et déformations énoncée par Hooke et s’écrit [13] :
0;; :Cijklgkl (41)
Le matériau est isotrope lorsqu'il n'y a pas de direction préférée dans le matériau et les

constantes élastiques doivent étre les mémes quelle que soit l'orientation du systeme de

coordonnées cartésiennes. A cet effet les constantes CijkI peuvent étre exprimées par [13]:

Cijkl = ﬂ’é‘ijé‘kl + 2:“(5ik5j| + é}lé‘jk ) (42)

Donc en peut récrire la loi de Hooke comme suit :
0, = A&, Ol +2ue, (43)

Avec : A et u sont les constants de Lamé.

Sii=j,ona
o, =(BA+2u)s; (44)

1.1.7 Onde acoustique dans les solides

On a vu auparavant la propagation unidimensionnelle des ondes acoustique dans un
fluide, maintenant on va généralisons ces résultats au cas des ondes longitudinales
unidimensionnelles dans les solides. On va examiner ensuite le solide tridimensionnel, ou les
modes longitudinal et transversal sont présents.
Il existe de nombreuses différences entre les liquides et les solides en ce qui concerne leurs
propriétés acoustiques, les différences importantes sont les suivants [07]:

1. Comparés aux solides, les liquides sont tres compressibles. C'est pourquoi la pression
acoustique et la compression sont couramment utilisées comme parameétres pour les liquides.
ces parameétres ne sont jamais utilisés dans les solides.la contrainte et les constantes élastiques
sont les parameétres appropriés dans ce cas.

2. Les liquides peuvent changer de forme. Par conséquent, un liquide ne peut pas
supporter une contrainte de cisaillement statique ; Les ondes de cisaillement ne peuvent se
propager dans les liquides qu'a hautes fréquences et ensuite sur une trés courte distance.
Cependant, dans les solides, il est essentiel de prendre en compte les ondes longitudinales et
transversales pour donner une description complete.

3. Dans les liquides, la pression est un scalaire et agit uniformément sur un élément de
volume, de sorte que le module de compression soit le module approprié pour la propagation

des ondes longitudinales. Dans les solides, cependant, on peut avoir une compression ou une
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tension unidirectionnelle de sorte que le module approprié pour les ondes longitudinales ne
soit pas le module de masse.

Dans ce qui suit, on résume les résultats unidimensionnels seront résumés et on les écrit dans
la notation pour les ondes longitudinales et transversales dans les solides. Ensuit-elle cas

tridimensionnelle pour les solides isotropes.

1.L1.7.1  Propagation unidimensionnelle d’onde acoustique dans un solide

Dans un mouvement longitudinal purement unidimensionnel, toutes les particules du
matériau se déplacent le long des lignes paralléles, et le mouvement est uniforme dans les
plans normaux a la direction du mouvement.

On considére un milieu unidimensionnel, les variables sont 1’abscisse (X) et le temps (t). Le

ou
champ de déplacement est u(x, t), le champ de déformation g(x,t):& et le champ de

contraintes o (X,t).La loi de Hooke s’écrit [07-1]:

T =CS, avec C = constante (49)

D’apres 1I’équation donnant la déformation peut étre écrite sous la forme suivante :

ou au
S=—=— 46
ol ox (46)
Donc on peut récrire la loi de Hooke comme suit :
ou
T=C—= 47
x (47)
La loi de Newton est donné par :
oT .
P (48)

En combinant ces derniéres équations avec la loi de Hooke, on obtient 1’équation

d’onde :

o’'u  p, 0u

A o Rl 49

ox* C ot (49)
L’équation (1.49) admet une solution sous la forme :

U = Aexpj (ot — x)+ Bexpj(at + BX) (50)

Comme dans le cas des fluide, le premier terme correspond a la propagation dans le

sens (+x) et le second dans le sens arriére (—x).
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Les paramétres de propagation sont :

- fC
- Lenombre donde: k=2 etla vitesse de I’onde longitudinale:v, = |— .
Vi P

1.1.7.2  Propagation tridimensionnelle de I’onde acoustique dans un solide
L'éguation d'onde en trois dimensions peut étre obtenue immédiatement en combinant

les deux équations suivantes:

o,
Y pu (51)
Tij = Cijkl 'Skl (52)

Pour une force de compression et une force de cisaillement on peut écrire :

! oX.  oOX

j i

- ou,
T, =(c,—2c,)Ss, +2c,S, =(c,—2c,,)SS; +¢,, (a—u+—‘J (53)

On utilise I’équation () dans I’équation, on écrire 1’équation de mouvement comme suit :

o’u o ou. o’u. 0 | ou,
t=—o1/(Cc,—2C,, )— |+C “+C, —| — o4
p atZ axi |:( 11 44) axl :| 44 aXJZ 44 axi [axjj ( )
Sous la forme vectorielle :
ou, . _
p—=(c,—c, )V(Va)+c,Al (55)

o
1.1.8 Interaction onde acoustique/matiere

Le pouvoir réflecteur R(0) est le résultat de I’interaction de I’onde acoustique avec la
matiére a caractériser, ¢’est un représentation mathématique du champ de pression acoustique
a D’interface entre un fluide et un échantillon. Il contient exclusivement les informations
caractérisant le liquide et le matériau a étudier. Il est nécessaire pour déterminer et analyser
les différents modes réfléchis a I’interface liquide/solide et solide/solide.

1.1.9 Coefficient de réflexion R(#)des ondes acoustique a une interface liquide/solide

[.L1.9.1.1 Introduction
Contrairement a la signature acoustique V(z), qui fait intervenir outre les informations

propres du matériau analysé, les données liées a l'appareillage utilisé (capteurs, fréquence,
...etc.), le pouvoir réflecteur R(#) contient quant a lui, exclusivement les informations
caractérisant le matériau a étudier. En incidence oblique, R(6) est une fonction complexe, elle
tient compte de la génération des modes de cisaillement et des différents modes de surface. Le
phénomene d'interférence, qui apparait suite a lI'emploi d'un faisceau focalise, peut-étre

modélisé par plusieurs approches [14, 15, 16].
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Comme il est bien connu qu’une onde incidente, se propageant dans un liquide de couplage,
engendre une onde longitudinale réfléchie dans ce méme milieu, une onde longitudinale (O,)
et une onde transversale (Or) transmise dans le milieu solide. Ces quatre ondes sont
respectivement notées: Oinc, Oresi, OL, Ot (figure 1.3).

[.L1.9.1.2 Expression générale de R(0)
L'interaction entre une onde acoustique et un matériau se traduit par son coefficient de

réflexion R(H) qui est défini pour des ondes planes par le rapport des déplacements de I'onde

réfléchie sur les déplacements de I'onde incidente.

I
Figure I. 3: Configuration géométrique des différentes ondes
L'expression de R(&)est établie en écrivant la continuité des déplacements et des

contraintes a l'interface. Son expression dépend des différents vecteurs d'ondes: ko, kr et k. du

mode longitudinal dans le liquide et des modes transversal et longitudinal dans le matériau.

En particulier, pour les solides isotropes, R (&) est donné par [17, 18].

N =

1 ) 2 o2 ain?
(sz —2k02 sin? 9)2 —4k§ sin> 9(kf —2k§ sin 2 0) (sz —2k§ sin? 0)5 _leq T2 (kT 2k, sin 0)
R(6) = Psol Ko|cos ¢

. . . L . Lo k2—2kzsin20)
k2 —2k2sin? 6) —ak?2 sin? 6(k2 -2k 2 sin? 6 )2 k2—2k25|n292+p"q 2<T 0
( T 0 ) 0 ( L 0 ) ( T 0 ) ,050| T k0|0059|

(56)
Ou: kO:ﬁ : kT:ﬁ : kL:ﬁ
VLiq VT VL
Cette relation montre que le coefficient de réflexion est fonction de I'angle
d’incidenced, du rapport entre la densité du couplant (oLiq) et celle du matériau (psol), ainsi

que de la vitesse dans le couplant (Viiq ), celle transversale (Vr) et longitudinale (V) dans le
solide.
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Dans le cas ou l'on fait intervenir un facteur d'atténuation, lié au caractére dispersif des

matériaux, le coefficient de réflexion R(H) va dépendre alors de la fréquence f [19].

1.1.9.2  Expression de R(#) en fonction des impédances

Lorsqu'on envoie une onde acoustique sur un solide (consideré comme isotrope) sous
une incidenced, on remarque que l'onde incidente génere une onde longitudinale réfléchie,
une onde longitudinale transmise dans le matériau et une autre transversale transmise
également dans le solide (figure 4):

refl
o inc () Liq

Liq

Milieu 1

Milieu 2

refl
3 LIJSoI

refl
(DSO|

Figure 1. 4: Interface entre un liquide (milieu 1) et un solide (milieu 2).
Avec:

(D'L“,f1 : Potentiel des ondes longitudinales incidentes dans le liquide ;

CI)rLe,;I : Potentiel des ondes longitudinales réfléchies dans le liquide ;

P - Potentiel des ondes longitudinales réfractées dans le solide ;

@ " : Potentiel des ondes transversales réfractées dans le solide.

Remarque: on n’a pas représenté la propagation d'ondes transversales dans le milieu

1, car on a supposé implicitement que ce milieu est un milieu liquide.

Alors on définir les grandeurs suivantes [20]:

- Le coefficient de réflexion R(6):

refl
Liq

R(O)=— (57)
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- Le coefficient de transmission des ondes transversales Wr:

\_Prefr
sol
WT (9) = (Dinc (58)
Liq
- Le coefficient de transmission des ondes longitudinales W\ :

refr

W, (0) = (59)

Liq

La résolution de ce systeme donne:

Z, cos® 20, +Z, sin® 20, —Z

R(O) = 59
@ Z, 0?20, +Z;sin® 20, +Z 9)
i V i
Avec: Z :M = impédance acoustique du liquide
cosé
psoIVL . p . . .
=——— = impédance acoustique longitudinale
L= cos, p q g
V.
Z; = Lot _ impédance acoustique transversale
cos &;
VL. N
6, =arcsin sin@| = angle longitudinal
Liq
|V
6, =arcsin cos@| = angle transversal
Liq
Milieu 1: piig: densité du liquide
0: angle d'incidence
Viiq: Vitesse des ondes de compression dans le liquide de couplage
Milieu 2: Psol: densité du solide
V. vitesse des ondes de compression d'incidence 6,
V1: vitesse des ondes de cisaillement d'incidence Or.
En posant que lI'impédance totale est de la forme [21]:
Z. =Z, cos* 20, +Z, sin® 26, (60)
I'expression de R(#) peut alors s'écrire:
Z,—Z.
R(&) _ tot Liq (61)
Ztot + ZLiq

32



L'étude et la détermination du pouvoir réflecteur R(H) nécessite la connaissance des vitesses

longitudinales et transversales. Le calcul de R(H) permet alors de déterminer les angles de

réfraction qui peuvent étre réels ou imaginaires.

En effet, il existe des valeurs critiques de 0, et 61 (appelés angles de réflexion totale)
qui correspondent a I'angle d'incidence a partir duquel il n'y a plus d'ondes réfractées dans le
solide. C'est a dire, lorsque I'angle d'incidence devient supérieur a cette valeur critique, il y a

réflexion totale et le coefficient de réflexion R(6) devient alors complexe dont on peut

représenter son amplitude et sa phase [22, 23].

La figure 1.5 donne le coefficient de réflexion R(6) mesuré du PVB 0.38 mm dont la
densité et les vitesses sont indiquées dans le tableau 1.1 ainsi que celles de I'eau prise comme
liquide de couplage. Le coefficient de réflexion R(H), représenté par son amplitude et sa

phase, montre des variations de phase et d'amplitude aux voisinages des angles critiques

correspondant aux modes de Rayleigh, longitudinale et transversal.

p (gem™) VL (ms™) Vs (ms™)
PVB 7800 5900 4200
H,O 1000 1500 0

Tableau I. 1: Caractéristiques de H20 et de I'acier XC 38 [51].

coefficient de réflexion de schoch

phase du coefficient de reflexion
o

0 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50
l'angle d'incidance en degré

Figure 1. 5: Amplitude et Phase du pouvoir réflecteur R(6)
en fonction de I’angle d’incidence.
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Partie 2

1. Polymeéres de protection du verre contre les chocs de faible et de
grande vitesse (PVB, PET et PC)
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1.1 Présentation des matériaux

11.1.1 Introduction
Dans cette deuxieme partie on décrit trois types de films polyméres (intercalaires)

que 1’on va utilise dans le renforcement et la fabrication du verre feuilleté (Chapitre I, 111 et
V);

e Le premier film est le Polyvinyle Butyral (PVB) de différentes épaisseurs (0.38,
0.47et 0,76 mm), qui est utilis¢ habituellement dans I’industrie automobiles dans la
fabrication des pare-brises et des fenétres latéraux des véhicules pour la protection contre
I’effraction, contre le heurt accidentel et la chute des débris.

eLe deuxiéme film est le Polytéréphtalate d'éthyléne (PET) dit film de sécurité, d’une
épaisseur de100 um et 175 um, qui est utilisé pour le renforcement du verre.

e Le troisieme est le polycarbonate (PC), ce dernier est utilisé pour comme substituant
des feuillets de verre.

Dans ce qui suit, on va donner un bref apercu sur ces films polymeres (définitions,
méthodes de synthese et propriétés mécaniques).

11.1.2 Films intercalaires polymeéeres PVB
Le Polyvinyle de butyral (PVB) est largement utilisé dans le verre de sécurité, la

peinture et les adhésifs. 1l est préparé par la réaction du polyalcool vinylique (PVA) avec le
butyraldéhyde (BA) en présence d'un catalyseur acide [01, 02]. La N-Méthyl-2-pyrrolidone
comme un solvant de ces deux derniers (PVA, BA) [01]; le poly (alcool vinylique) (PVA) a
été découverte en Allemagne par Haehnel et Herrmann en 1924 [03], apres onze années de
recherche, un brevet sur le PVB a été déposé en 1935 par la société de produits chimiques

““Union Carbide and CarbonCorporation’’ [04].

Les PVBs utilisés aujourd'hui ne sont plus comparables a ceux de la premiére
génération car leur composition chimique a été ajustée et leurs performances mécaniques sont
fortement améliorées, notamment a la suite des innovations technologiques en matiére de
traitement, il existe plusieurs types de PVB, en fonction de leur utilisation, (PVB acoustique,
PVB solaire, PVB structurel ...etc.) répondent aux besoins du marchés.

11.1.3 Synthese de Polyvinyle de butyral (PVB)
Comme il est indiqué auparavant le PVB est le résultat d’une acétylisation de (PVA)

avec I’aldéhyde (BA) pour avoir le poly (acétate de vinyle) (figure 1.06)). Premiérement, le
PVA est obtenu a partir de poly (acétate de vinyle) au moyen d’une transe estérification
(réaction d'un ester sur un alcool pour donner un autre ester) généralement avec du méthanol

et une catalyse basique. Deuxiemement, la reaction bien connue entre aldéhydes et alcools,
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dans laquelle I’addition nucléophile d’un alcool au groupe carboxylique d’un aldéhyde
produit un hémi-acétal, et des hémi-acetals instables réagissent en outre avec un autre alcool
pour donner un noyau acétal stable dans des conditions de catalyse acide. Enfin, dans la
réaction en réseau, une molécule d’aldéhyde réagit avec deux molécules alcool (pour plus de

détails voir [05]).

T~
OH o 3z | — .
: S el Cot]
’," C3H; Y CH, ‘\. - =
Alcool groupe - groupe polyvinyle de
polyvinylique groupe PVA butyral

Figure 1. 6: Synthése du poly(butyral de vinyle) (PVB) a partir d'alcool polyvinylique et du
butyraldéhyde.

11.1.4 Applications et propriétes de poly(vinyl butyral) (PVB)

Les applications de PVB sont multiples, il est utilisé avec les résines phénoliques
comme matériau de revétement pour les tbles métalliques et les fils magnétiques, le poly
(vinyle de butyral) mélangé a une résine phénolique permet d’augmente la flexibilité et
I'adhérence de la résine phénolique [06]. Il se trouve aussi dans les capteurs de pression, ces
derniers sont fabriqués a base du PVB et le carbone, ces capteurs de pression pourraient étre
utilisés comme un patch pour surveiller la pression artérielle, il joue un réle d’une matrice
élastique porteuse est isolante. Le PVB entre aussi dans la composition des panneaux solaires,
il est utilisé comme matériau d'étanchéité. Le panneau de cellules PVB se caractérise par une
longue durée de vie et 1’étanchéité est un moyen de prolonger la durée de vie des modules.

L’utilisation du PVB dans les différents secteurs ne représente qu’un petit pourcentage
devant son utilisation dans le domaine de I’industrie automobile, qu’est le plus grand client.
En 2009, la consommation mondiale de films en PVB dans l'industrie de la construction s'est
élevée a 89000 tonnes.

Le poly(vinyle butyral) est caractérisé par son faible colt qui convient a un large
éventail d'applications industrielles. Comme il présente sous certaines conditions de
température et de pression des propriétes de transparence et d’adhérence exceptionnelles avec
de nombreux matériaux tels que le verre, le métal, les plastiques et le bois. D’une part il
présente des propriétés mécaniques et adhesives, le PVB joue deux roles. Il permet d'une part

I’amortissement et la dégradation d’une grande partie de 1'énergie d'impact par déformation
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viscoplastique et d'éviter la projection de fragments. D'autre part, aprés 1’impact, il permet de
conserver une tenue résiduelle assurant le maintien du vitrage. Il permet aussi d'améliorer les
performances acoustiques (atténuation de certaines fréquences) [07].

11.1.5 Films polymeéres de sécurite
Les films polymére de sécurités ou dit films anti-brise ce sont généralement des films

de poly(éthylene téréphtalate) (PET), il est connu surtout sous I'appellation de Polyester. En
effet, Les résines de polyéthyléne pures sont constituées d'alcanes répondant a la formule

C,.H,..,,ou(n) est le degré de polymérisation [08].

11.1.6 Synthese de poly (éthylene téréphtalate) (PET)

Le PET est un polyester linéaire dont 1I’unité de répétition est représentée sur la figure
(1.7) [09, 10]. Il fait partie des polyesters et plus particulierement de la sous famille des
copolyesters semi-aromatiques La présence d’un groupement rigide dans le squelette de la
chaine a une importance capitale sur la cohésion du polymére. Sa structure chimique lui

confeére ainsi une grande rigidité.

oo,

Figure 1. 7: Motif de répétition du polyéthyléne téréphtalate.

Le PET peut étre synthétisé industriellement en trois étapes selon deux procédés, soit a
partir du diméthyle téréphtalate (DMT) et 1’éthyléne glycol (EG), ou bien a partir de 1’acide
téréphtalique (AT) et de I’éthylene glycol (EG). Ces deux procédés comportent deux étapes,
la premiére consiste en la synthese du monomeére bis hydroxyléthyl téréphtalate (BHET) et la

deuxiéme la polycondensation de ce dernier en polymeres (figure 1.8)[11].

O

C—OH - HO—CH;—CH,—OH
O

l 270-280°C
HO—CHZ—CHz—o—ﬁ@—ﬁ'—o—CHz—CHZ—OH + H,O
e} e}

BHET
270-280°C Catalyseurs
organométalliques SB,0;

o—C C—O—CH;—CH,; + HO—CH,—CH,—OH
g ! o T
PET  PET

Figure I. 8: Synthése du PET a partir de [’acide téréphtaliques
et de I’éthylene glycol du polyéthylene [12].
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La premiére étape (a) consiste en une polyestérification directe de I'acide téréphtalique (TPA)
avec l'éthyléne glycol [13]. Cette réaction s'effectue a des températures voisines de 250°C
sous pression atmosphérique. Afin de former le bis hydroxyléthyl téréphtalate (BHET).

La deuxiéme étape (b) consiste en la polycondensation des extrémités de chaines du
BHET, qui vont réagir entre elles pour former la chaine de PET et de I'éthyléne glycol [14].
Cette réaction se déroule a des températures de I'ordre de 280°C en présence de catalyseurs.

Comme le montre la Figure 1.8, la polycondensation amene la formation d'éthylene
glycol qu'il faudra donc soutirer en continu. Le PET ainsi polymérisé posséde une masse
molaire de l'ordre de 22000 g.mol™ en nombre pour une viscosité intrinséque de 0.6-0.65 dl.g
1 [12]. 1l se présente sous la forme amorphe. Afin d'obtenir une masse molaire plus élevée, il
faut envisager une étape supplémentaire qui est le post-polymérisation en phase solide.

Cette derniere polymérisation en phase solide consiste principalement en une étape de
cristallisation. Celle-ci va permettre de maintenir les granulés pendant une vingtaine d'heures
a des températures de l'ordre de 210-220°C sous vide (température de post-condensation)
[05]. La masse molaire du PET va augmenter et celui-ci présentera alors des taux de
cristallinité de I'ordre de 50 a 60%. La viscosité intrinseque est alors de I'ordre de 0.7-0.8 dl.g"
' [a2].

11.1.7 Propriétés de poly (éthylene téréphtalate) (PET)

Le PET se caractérise par une résistance, une rigidité une ténacité élevées; un faible
fluage aux températures élevées; une excellente stabilité dimensionnelle; un faible coefficient
de frottement; une trés bonne résistance aux produits chimiques, a la graisse, a I'huile et aux
solvants, une trés faible absorption de I'humidité; et d'excellentes propriétés électriques. Le
renforcement de ce polymeére avec des fibres de verre permet d'améliorer leurs propriétés [15].

Il bénéfice tout de méme d’une stabilité assez intéressante qui permet son utilisation
dans divers domaines. Son utilisation s’explique aussi par son caractére recyclable, son bon
rapport qualité physico-chimique/prix.

Ils ont des applications extrémement importantes dans le domaine des textiles; Les
fibres de polyester mises en ceuvre par extrusion, puis €tirées a des températures supérieures a
leur température de transition vitreuse (Tg). L’étirage induit une orientation des chaines
polymeres entrainant des modifications des propriétés mécaniques, Fontanille et Gnanou [16]
expliquent que I’étirage entraine un accroissement trés net du module d’Young selon 1’axe des
fibres, une diminution dans la direction perpendiculaire. La structure des polyéthylénes
térephtalates peut étre amorphe ou partiellement cristalline (chap.§ 03). Le taux de cristallinite

a une forte influence sur les propriétés mécaniques (chap. § 03).

38



Le PET, de par sa structure, possede des propriétés optiques de transparence et d’opacité en
fonction de son taux de cristallinité et d’étirage. Selon le processus de cristallisation, le PET
peut avoir de bonnes propriétés thermomécaniques tout en étant transparent. Ce matériau est
aussi utilisé dans la fabrication du verre feuilleté en lui conférant une trés grande résistance
aux chocs et en génie civil en tant qu’isolant électrique a haute tension.

11.1.8 Plaques polycarbonates (PC)
Les polycarbonates sont une classe de polymeres intéressante et commercialement

réussie. Le polycarbonate de bisphénol (A) a été préparé la premiére fois en 1953 par Schnell,
H. Angew. Chem [1956, 1959]. Ils dérivent de l'acide carbonique (figure 1.9) [18]; il est
utilisé dans la fabrication de verre blindé [19]. Les polycarbonates sont les deuxiemes plus
grands thermoplastiques techniques en volume a c6te des polyamides [18].
(0]
R—O—!‘— (0]

n

Figure 1. 9: Motif de répétition du polycarbonate.
11.1.9 Synthese de polycarbonate (PC)

Les polycarbonates sont des polyesters de [’acide carbonique fabriqués par
polycondensation inter-faciale du phosgéne en solution organique et d’une solution aqueuse
d’un bisphénol. Leur préparation implique la liaison de composés di-hydroxyde aromatiques,
généralement du 2,2-bis (4-hydroxyphényl) propane ou du bisphénol A, en les faisant réagir
avec un dérivé d'acide carbonique tel que le phosgene (figure 1.10) ou le carbonate de
diphényle (figurell).

La réaction du bisphénol A avec le phosgéne consiste a faire barboter le phosgéne
dans une solution de bisphénol A (figure 10), dans la pyridine (La pyridine est utilisée comme
solvant basique polaire et permet de neutraliser la formation d'acide lors de la réaction) entre
20° et 35°C, puis le polymeére résultant sera isolé par précipitation dans I'eau ou dans I'éthanol.

bisphenol A phosgene

(|H

C O — ( + 2nHCl1
|

C

H,

polycarbonate

Figure 1. 10: Synthese du polycarbonate (bisphénol A + le phosgéne).
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Dans la réaction du bisphénol (A) avec du carbonate de diphényle, un prépolymere est formé
initialement en chauffant le mélange a une température de 180 a 220 °C sous vide. La
température est ensuite élevée lentement entre 280 et 300 °C sous pression réduite pour
éliminer les derniéres traces de phénol (figure 1.11).
CH, 0
n HO (| OH + PhO — C — OPH >
CH,
bisphenol A diphenyl carbonate
O
|

CH,
0 C 0—C—} + 2nPhOH
\
CH,

n

polycarbonate
Figure 1. 11: Synthese du polycarbonate (bisphénol A + carbonate de diphényle).
11.1.10 Propriétés de polycarbonate (PC)

Le polycarbonate obtenu a partir de bisphénol (A) est le thermoplastique technique
dont le volume des ventes est trés important. Le polycarbonate (PC) traité est un polymeére
amorphe doté de propriétés d’ingénierie intéressantes, notamment une résistance élevée aux
chocs, une faible absorption de I’humidité, une combustibilité¢ faible, une bonne transparence
dans le visible, qui est de ’ordre de 86 a 90 % pour des épaisseurs de 1 a 4 mm, il est deux
fois moins lourd que le verre a épaisseur et surface égales. En outre, il présente des propriétés
optiques comparables a celles du verre haute gamme utilisé dans les véhicules tout type, donc
une excellente transmission lumineuse pour une vision de jour et de nuit parfaite, une
protection anti UV, une protection anti-abrasion idéal contre les rayures et les frottement et
une protection des usagers contre les bris de glace (verre). Ces derniéres propriétés ont permis
de substitué le verre par le PC et d’autre polyméres. Une autre application importante du PC

est la fabrication des disques compacts [20][ 21].

1.2 Conclusion
Dans la premiére partie on a donné le formalisme mathématique de la propagation des

ondes acoustiques dans un fluide, solide, ainsi que la relation déformation/contrainte d’un
matériau élastique isotrope. Ces deux points permettent de calculer le coefficient de réflexion.
Dans la deuxiéme partie on décrit la synthése de trois types de films polymeéres (PVB, PET,
PC) qui I’on utilise dans le renforcement et la fabrication du verre feuilleté (Chapitre 8l1, 111 et
IV). Dans le chapitre (II) une nouvelle méthode pour quantifier les paramétres
mécaniques, module de Young (E), module Cisaillement (G), le coefficient de Poisson (v)

sera présentee.
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I11. Chapitre 11: Développement des méthodes théoriques et
experimentales ultrasonore pour la caractérisation des films
polymeres.
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1.1 Introduction

Dans ce chapitre on va présenter le modéle acoustique qui a été développé en
collaboration avec le laboratoire de mécanique et d'acoustiqgue LMA-CNRS-Marseille pour la
caractérisation des systemes monocouches et multicouches ainsi que les films polymeres
posés/ou collés sur des substrats.

Pour se faire, on a monté un dispositif experimental qui sert a acquérir les signaux
incidents et réfléchies qui permettent de:

% calculer le coefficient de réflexion|R| ;

¢+ mesurer le temps de vol ;
% déterminer par analyse spectrale les différentes vitesses (modes de propagations) qui
interagissent dans la couche (film polymeéres).

Les différents parameétres mécaniques (E, v et p) des films sont déterminés a partir du
coefficient de réflexions mesurés et le coefficient de réflexion calculé selon le modele
théorique développé.

Toutefois on a développé une nouvelle méthode théorique et expérimentale pour
étudier les propriétés mécaniques des plaques et des films minces en polymeére transparent,
afin de d’optimiser ces parameétres qu’on a calculé auparavant selon la méthode directe.

En pratique la caractérisation des couches minces ou des films sont basés sur le calcul
des vitesses des ondes dans 1’eau come couplant. Mais dans les configurations film
(polymere)/substrat (Verre, Aluminium, Cuivre, Acier ...etc. La réponse de ces derniéres est
momentanée ou plus rapide que celle du film (ou couche), ce qui engendre des interférences
ou des chevauchements de modes entre les deux réponses (film/substrat, respectivement
substrat/couche) et cela rend la distinction entre les pics tres difficile, donc la détermination
des vitesses est quasi impossible (figure 11.1)

Ajouté a ca, les films polymeres, sujet de cette étude, sont utilisés dans la fabrication
du verre feuilleté (sandwichs) qui permet de diminuer les bruits, I’amortissement des chocs, la
protection des usagers des véhicules ainsi que les biens immobiliers, c’est pour cela que les

signaux temporels réfléchis sont généralement fortement atténués.
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Ce qui rend difficile le calcul des vitesses des ondes qui se propagent a la surface et dans le

volume du matériau considéré (Figure 11.2).

Fond alu 3 verres - champ incident
subrat+ilm

05—

-0.5 —

5.4 56 5.8 6 6.2 6.4 6.6
-5
%10

Figure 1I. 1: Signal temporel du champ réfléchi de la configuration film/verre.
1.5 T T T T

2 | =
Fond cylbloc 1 verre - champ incident
film sur block cylallu

-2.5 '
5.044 5.0445 5.045 5.0455 5.046 5.0465

temps (s) = 1073
Figure I1. 2: Atténuation des signaux pour deux films de
polyester ayant une épaisseur de (100 et 200 p).
Suite aux explications, et sur la lumieres de ce qui a été donné précédemment et afin
de développer une méthode efficace, simple et évidente pour la caractérisation des films
polymeéres posés sur différents substrat, on a mis au point une méthode qui permis de mesurer

le coefficient de réflexion |R| & partir duquel on peut déterminer les différentes les vitesses

(VL, Vs, V) qui interagissent dans la structure considérée ainsi que les paramétres mécaniques

de nos films.
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Le calcul des paramétres mécaniques des films polymeres a éte realisé en trois (03) phases:
1. La premiéere phase (partie expérimentale): consiste a développer un nouveau stand
de mesure du coefficient de réflexion des configurations précitées (citées précédemment).
2. La deuxieme phase (technique Acoustique): Analyse du pouvoir réflecteur |R(0)]
(coefficient de réflexion) en mode de réflexion pour les configurations suivantes :
» substrat immergé dans un fluide;
»  film posé sur substrat (différents substrats);
» film collé sur substrat (différents substrats).
3. La troisieme phase: confrontation (comparaison) de nos résultats expérimentaux

avec ceux de la théorie aux résultats

I11.2  Méthode expérimentale
111.2.1Equipements et montage :
Dans cette partie un dispositif expérimental a été mise en place (figure 3) afin de

déterminer les coefficients de réflexion elle est composée de:
e Cuve ultrasonique (100cm x 50cm x 50 cm) ;
e Un systéeme mécanique de déplacement (X, y, 2) ;
e Un support pour transducteur ;
e Un transducteur de 50 MHz (V358/50/0.25 163920 Pamaetrics) ;
e Un Générateur HF-75 MHz (OLYMPUS 5073PR Pulser/Receiver);
e Un oscilloscope (Tektronix TDS3824B).

Figure I1. 3: Schéma du montage utilisé pour mesurer le coefficient de réflexion
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1.3 Mesure de coefficient de réflexion
Le coefficient de réflexion est le rapport entre le champ de I’onde acoustique réfléchie

et le champ incident de la méme onde. Le champ réfléchi c’est le signal qui s’affiche sur
I’oscilloscope, donc il reste a déterminer le champ incident, pour ce faire il faut un milieu
massif placé a la méme distance (distance entre le capteur et la surface réfléchissante) de celui
du dispositif (échantillon + milieu semi infini) pour que les deux signaux (incident et
réfléchie) aient le méme parcours (figure 4).

Donc on doit renverser le dispositif de tel maniére que 1’échantillon doit étre en bas et

le milieu massif en haut (figure 4).

Distance entre capteur
&
substrat

i infini)

Renversement

(milieu sg

Distance entre capteur
&
gchantillon

Cylindre posé sur Film Aluminium (milieu

Film posé sur cylindre Aluminium

Figure Il. 4: Technique utilisé pour mesurer le champ incident de l’onde acoustique.

Ceci est montré dans la figure (5), le signale réfléchie d’un substrat de verre (comme
échantillon) posé sur une plaque d’Aluminium et le signal incident sur la méme plaque

d’ Aluminium posée sur le substrat de Verre.

1
i Réfléchie
0.5 - Incident
=
@ 0
o
=
a _
= 0.5
<
1+ 1
-1.5

5.34 5.36 5.38 54 542 5.44
Time (s) %107
Figure 1. 5: Signale réfléchie d’un substrat de verre posé sur une plague d’Aluminium et signal
incident sur la méme plaque d’Aluminium posée sur le substrat de verre.
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I11.4  Paramétrage de la manipulation

Le travail consiste & mesurer le coefficient de réflexion |R| des films polyméres posés
sur substrat en incidence normale, dans une cuve ultrasonique. Afin d’optimiser et
d’augmenter la précision de mesure des paramétres mécaniques des matériaux (module de
Young (E), coefficient de Poisson (v) et la densité (p)) et en respectant le protocole
expérimentale suivant.

I11.5  Protocole expérimental
1. Remplir la cuve ultrasonique jusqu’a ce que I’on puisse considérer la partie supérieure

transducteur-eau comme un milieu semi infini.

2. Régler la surface de I’échantillon/substrat qui doit étre perpendiculaire a la normale du
capteur ultrasonique ;

3. choisir la taille du film (échantillon) pour que les conditions aux limites soient
respectées ;

4. découper les échantillons (films) avec un outil tranchant, afin de ne pas laisser des
bords déchiquetés ;

5. utiliser un frottoir pour coller le film sur le substrat afin d’éliminer les bulle d’air entre

le film et le substrat.

I11.6  Films polymere
Il existe plusieurs types de films de sécurité spécialement utilisés pour renforcer et

sécuriser le verre feuilleté et le verre Security ils permettent selon les différents cas :

- résistance aux chocs : le film retarde I'effraction et évite les éclats de verre ;

- résistance au feu: le film bloque la propagation des flammes et la vitre ne vole pas en
éclats sous 1’effet de la chaleur ;

- sécurité en cas de bris de vitre, le film réduit la projection des morceaux de verre en

les retenant.

Les films objets de cette étude sont le Polyéthyléne Téréphtalate (PET) et le poly(butyral
de vinyle) (PVB), ces films sont les plus utilisés dans le domaine de renforcement du verre
(automobile, batiments...etc.).

111.6.1Le Polyéthyléne Téréphtalate (PET) :
C’est un polymeére thermoplastique semi-cristallin, fabriqué par polycondensation, il

appartient a la famille des polyesters aromatiques [1, 2]. Il a une clarté optique remarquable

grace a son orientation cristallographique [03].
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111.6.2 Le poly (butyral de vinyle) (PVB):
Il est robuste et souple. Il est connu pour sa grande résistance aux chocs a basses températures

[11.04], il posséde d’excellentes propriétés adhésives avec le verre, le métal, le plastique et le
bois. Il est largement utilisé comme peinture, agent adhésif, pate d'impression ou comme film
pour le verre de sécurité (automobiles) [11.05].

Les caractéristiques mécaniques et chimiques des films sujets de 1’étude sont

confinées dans tableau 1.

film Densité Module de coefficient Indice de
(g/cm®) Young: E de Poisson réfraction
(GPa) (v)
Polyéthylene 1.335 a1.455 25-3 0.4a0.5 1.576 (25°C)
Téréphtalate semi- 1,39 - 1,47 1.64 (23°C)
cristallin (PET)
poly(butyral de vinyle) (1083 & 1100) 0.95 0.452a0.49 1.76
(1007 & 1008)

Tableau I. 2: les caractéristiques des films de Polyéthylene Téréphtalate semi-cristallin (PET) et le
poly(butyral de vinyle) [25.].

I11.7  Tests réalisés
L’objectif est de mesurer le coefficient de réflexion pour plusieurs configurations

(substrat de verre émergé dans 1’eau, film de polymere posé ou collé sur différentes substrats),
pour valider le modéle mathématique développé, afin de déterminer les paramétres
mécaniques des films polymeres. Dans ce qui suit on va montrer les tests réalisés au niveau du
laboratoire Onde & Imagerie/LMA/CNRS — Marseille France.

[11.8  Coefficient de réflexion
Mesure du coefficient de réflexion pour la configuration substrat de verre immergeé

dans I’eau La figure (06) montre le dispositif qu’on utilise pour 1’acquisition du signale
temporelle engendré par le substrat immergé dans I’eau et par la suite mesurer le coefficient
de réflexion pour un substrat verre, dans un second temps on fait 1’acquisition du signal

incident par renversement de la structure.

!

Figure 11. 6: Dispositif pour mesurer le coefficient de réflexion.
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Le calcul du coefficient de réflexion |R| est fait a partir du modele développé dans notre

laboratoire sous environnement Matlab (équation 11-01).

R— Onde refl_echle (11-01)
Onde Incidente

1.9  Mesure du coefficient de réflexion pour la configuration

verre/cuivre, verre/Acier et verre/Aluminium
Afin de déterminer le substrat le plus adéquat pour récupérer le signal incident, on a

effectué plusieurs tests, afin de trouver le milieu réflecteur le plus approprié pour notre étude
et cela pour chaque cas. Dans ce qui suit on montre 1’effet de ces milieux sur le coefficient de

réflexion |R| représenté dans les figures (figures Il.7a et 11. 7b).

1 , - - 0.5 - , , -
Reflected film
08t | i Incident
. 0 ey {KI“J S Ao § r
Z ¥
06 ] P
4 S-osf 1
L J a
0.4 g
<C
At 1
021 1
a b
0 : ' ' 1.5 : : : :
0 1 2 3 4 4.7 4.75 4.8 4.85
Frequency (Hz) «107 Time (s) «107°

Figure 1. 7: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour substrat de verre de (50 mm x 20 mm x
Imm) posé sur une plaque d’Acier (250 mm x 60 mm x 20mm), b) Signal temporel du champ incident

et réfléchi.
0.8+
06
04

0.2

——Reflected film
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Figure 11. 8: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour un Substrat de verre de (50x20x1mm) posé
sur une plaque d’Aluminium (100x50x7mm), b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.

Les figures (11.08a et 11.08b) montrent les amplitudes du coefficient de réflexion des
configurations verre/aluminium et verre/Acier, la différence entre ces deux amplitudes est due
au type des substrats, le signal réfléchi par 1’acier et plus important que celui réfléchi par

I’ Aluminium.
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111.10 Mesure du coefficient de réflexion d’un film polymeére
Le film de poly(téréphtalate d'éthylene) utilisé dans cette étude est un film autocollant

transparent d’une épaisseur de 100 pm, on I'utilis¢ comme un moyen de protection des vitres
et surtout pour les pare-brise des voitures contre les chocs a faibles vitesses.

La figure (11.09) représente le coefficient de réflexion d’un film collé sur un substrat
en acier, tandis que dans les figures (11.10) et (11.11) le film est collé sur un substrat en
Aluminium et en verre respectivement, pour différentes épaisseurs, I’acquisition a été faite par

un capteur de 50 MHz.

111.10.1Film PET 100 um / Acier (250 x 60 x 20 mm)
La figure (11.9b) présente deux signaux temporels de réflexion, le premier est a

I’interface Eau/PET, le deuxieme est a la face avant de la plaque d’Acier. Un décalage en

temps est provoqué par une distance légerement différente entre le transducteur et la plaque.
Dans la figure (I1.9a) on a obtenu trois oscillations entre 10 MHz et 30 MHz,

I’amplitude du coefficient de réflexion est comprise entre 0,9 et 0.8; ca signifie que le signale

incident est proche de celui réfléchie.

1 2
Reflected film
---------- Incident
0.8 7 |
=
0.6 g "
B ©
- 2
L 6- - |
0.4 c
<C
0.2t | “
. b
. -3
0 1 2 3 4 44 45 46 47
Frequency (Hz) T film "

Figure I1. 9: a) Amplltude de coefﬁ(:lent de réflexion pour un film PETlOOum
semi-cristallin.

111.10.2 Film PET 100 pm/cylindre d’Aluminium
Dans la figure (10-a) I’amplitude du coefficient de réflexion est plus atténuée que pour

le substrat d’Acier (figure 11.9a), les trois oscillations apparaissent dans les mémes endroits,

une grande partie de I’énergie a été dissipé dans le substrat d’ Aluminium.
1 . . . . .

0.8 |

06|

R

04r

Amplitude (V)

04

-0.6 |

(op

0 : : : 0.8 : - - ;
0 1 2 3 4 6.565 6.57 6.575 6.58

Frequency (Hz) %107 Time (s) %107
Figure I1. 10: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour un film PET 100pum semi-cristallin
collé sur cylindre d’Aluminium, b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.

49



111.10.3Film PET 100 um /verre (300x300x8mm)
Les Deux signaux temporels de réflexion a I’interface eau/PET et PET/verre est

représenté sur la figure (11.11b). Un décalage en temps moins que pour les deux premiers
(film/Acier et film/Aluminium).

Les trois oscillations sont obtenues aux mémes endroits (10 MHz , 20 MHz et 30
MHz), I’amplitude du coefficient de réflexion est comprise entre 0,9 et 0.4; une partie de

I’énergie a Dissipé dans le substrat de verre, elle est moins que pour le cas d’un substrat

d’ Aluminium.’ 2

0.8}

06|

IRI

0.4}

Amplitude (V)

0.2r

0 1 2 3 4 6.36 6.365 6.37 6.375
Fréquence (Hz) %107 Time (s) %107

Figure 1I. 11: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour un film PET 100 um semi cristallin collé
sur plague de Verre (300x300x8mm), b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.

111.10.4 Film (polybutyral de vinyle) 380 um (PVB) /plaque de Verre (300x300x8)
Le PVB adhére trés bien avec le verre, pour cela on utilise une plaque de verre

ordinaire ; le signal est fortement atténué, il est compris entre 0 MHz et 2 MHz. Dans les

différents cas 1d’épaisseur ceci est représenté dans les figures (11.12, 11.13 et 11.14).
1 T T
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Figure I1. 12: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour un film PVBTi-m3eés8 pm posé sur substrat
plaque de verre (300x300x8), b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.

I11.10.5Film poly(butyral de vinyle) (PVB) - 450 -um /plaque de Verre

(300x300x8).
1 1
0.8 0.5
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Figure 1I. 13: a) Amplitude due coefficient de réflexion pour un film PVB - 450 um posé sur substrat
plaque de Verre (300x300x8), b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.
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IR

111.10.6 Film PVB - 750 um / plaque de Verre (300x300x8).
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Figure Il. 14: a) Amplitude de coefficient de réflexion pour un film PVB 750 pm posé sur substrat
plaque de Verre (300x300x8), b) Signal temporel du champ incident et réfléchi.

I11.11  Analyse des résultats expérimentaux

I11.11.1 Atténuation et interférence des signaux temporelles
De ce qui précede, on peut conclure que le type du substrat et le collage de film sur le

substrat sont deux parametres primordiale pour avoir un bon signale du coefficient de
réflexion. Comme on a vu certains signaux temporels sont fortement atténués ce qui rend le
calcul des vitesses a partir du temps de vols difficile (figure 11.15).

Dans ce qui suit, on montre le role de chacun de ces deux facteurs (type du substrat et

I’adhérence entre le film et le substrat).

Reflected film
.......... Incident

Signal réfléchi
e fortement atténué

o
]
>
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o
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1
—
T
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0.0291 0.0291 0.0291 0.0291
Time (s)
Figure 1I. 15: Atténuation du signal temporel
du champ réfléchi film PVB 750 um.
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111.11.2 Effet du substrat sur le coefficient de réflexion
Pour comprendre 1’effet du substrat sur le coefficient de réflexion on utilise plusieurs

types des matériaux de différentes tailles et différentes épaisseurs comme il est représenté

dans les figures 11.9, 11.10 et I1.11, on trouve que 1’écart entre les amplitudes du coefficient de

réflexion est trés important lorsque celui-ci est important entre les impédances acoustiques

(z = pC) des deux couches (film/substrats) (figure 11.16)
1 . : :

——»

Ecart entre les amplitudes

film PET 100/ Acier
du coefficient de réflexion

(250x60.3x20)
0.6
'3 film PET 100/ Verre
04 (300x300x8)
0.2F
O 1 1 1
0 1 2 3 4

Frequency (Hz) x10’
Figure Il. 16: Ecart entre les deux amplitudes de coefficient de réflexion

111.11.3 Effet d’adhérence entre le film et le substrat sur le coefficient de réflexion

Maintenant on va traiter deux cas de dép6t des films :

-1% cas, le film est collé sur le substrat par une colle (colle d’acrylique),

- 2°™ cas, le méme film est posé directement sur le substrat (sans colle).

L’amplitude du coefficient de réflexion dans le premier cas est plus importante par
rapport a I’amplitude du deuxiéme cas représenté sur la figure 11.17, on a obtenu le méme
résultat dans le cas ou on pose le film PVB sur une plaque de verre, c'est-a-dire une forte
atténuation du signal.

1
Ecart entre les amplitudes de { )
coefficient de réflexion 08 PET 100 collé sur
plague Aluminium
0.6
x PET 100 posé sur
0.4r1 plaque Aluminium
02t
o .
0 1 2 3 4

Frequency (Hz) %107

Figure 1. 17: Ecart entre les deux amplitudes
de coefficient de réflexion
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Donc pour avoir de bons résultats :
- Il faut prendre soin de bien choisir le substrat et ’adhésion entre 1’échantillon et le
substrat.

- Le capteur doit étre perpendiculaire sur la surface de I’échantillon a caractérise.

111.12 Modele théorique

Un matériau se déforme lorsqu’il est soumis a des forces extérieures, il reprend sa
forme initiale lorsque ces forces sont supprimées c’est-a-dire que les déformations et les
contraintes s’annulent simultanément au repos, on dit qu’il est élastique, sinon il est plastique;
les matériaux utilisés dans cette étude sont des polymeres élastiques (Polyéthyléne
Téréphtalate, Polycaprolactone (PCL) et le poly (butyral de vinyle)) [06], donc ils obéissent
aux lois de I’¢lasticité et selon I’hypothese de petites déformations, le comportement élastique
d’un solide est décrit par une loi linéaire, appelée loi de Hooke [8], qui relie le tenseur des

contraintes o, au tenseur des déformations & [07]. Pour un matériau linéaire homogene
anisotrope, cette relation s’écrit en fonction des constantes €lastiques du matériau, sous la
forme [9, 10]

o® =atr (&)l +2ue (11-02)
Avec:

- tr(g):G:Vu , C’est la variation de volume qui donne le déplacement u (champ de

déplacement particulaire),
- Aetu: Sont respectivement les coefficients de Lamé.
Le tenseur des déformations s’écrit en fonction des déplacements sous la forme (cette

relation est bien détaillée par J. F. Allard [10]):

& :%(Z—E+Z—QJ ietje{1,2,3} (11.03)
Le déplacement du solide est la somme du deux potentiels scalaire et vectoriel,
théoreme de Helmholtz — Hodge [11], et donné par :
U=VJs+V x ¥s (11.04)
Considérant un mouvement irrotationnele (VX¥,)=0 défini par un changement de
volume:

®=Vu=V.VJs (11.05)
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Dans le cas ou le mouvement est seulement rotationnel, ¢’est-a-dire qu’il n’y a pas de
changement de volume on a :

O=Vu=V.VJs et u=V x ¥s (11.06)
Les équations (I1-05) (cisaillement) et (I11-06) (longitudinales) sont ensuite utilisées
séparément, en utilisant le théoréme de Helmholtz—Hodge dans 1’équation de Navier [12, 13],

pour donner les deux équations d'ondes (longitudinale ou onde P et transversale ou SH-

ondes).
vig, =<3
Vp
1
A+ 21, )
v, = [Tj (1.07)
vop, =¥
Vsh
Vsh = (&)1/2

v,,v,, Sont respectivement les vitesses longitudinales et transversales.

11.13 Relation entre le module de Young (Es), Module d'onde de
compression (Ms) et le coefficient de Poisson (v) [14]

Ms(1+0,)(1-2v,)

e (11-08)

W, = MZS ((11__50)) (11-09)

A= ('1\4_35) (11-10)

v= M ey = [ (11-11)
P, P,
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111.14 Calcul du coefficient de réflexion

111.14.1 Couche immergé dans un fluide (Equations de mouvement)
Le modeéle est developpé afin de calculer le coefficient de réflexion pour différentes

configurations, la configuration présentée au-dessous est la configuration le plus simple

substrat immergé dans un fluide (figure 11.18).

I R

Fluide /

Echantillon b 4
(substratde verre) ()

~—
0

Fluide

\’ T

Figure 11. 18: Représentation géométrique de la propagation des ondes
dans un substrat immergé dans un fluide.

I: onde longitudinale incidente, le potentiel du champ incident est donné par :
Pf1(x,z)= (ek”'z +Re ™" ).e’k‘ “p, (11-12)

0 : angle d’incidence ;

R: onde refléchie ;

¥: onde longitudinale dans la couche ;

¢: Onde transverse dans la couche ;

I: onde longitudinale transmise, le potentiel du champ transmis est donné par :

PF3(x,z)=(e"""* )™ p, (11-13)

La résolution de 1’équation (05), pour le champ incident et le champ réfléchi de 1’onde
longitudinale (P-wave) et I’onde de cisaillement (SH-wave) donne [13]:

w.(s,2)= (CID1 exp(—kz)+®, exp(kfz))exp(—lg*x) (11-14)
P.(s.2)= (d)3 exp(—k;z)+®, exp(kgzz))exp(—k;x) (11-15)
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Avec :
¥s : Onde de compression dans la couche ;

¢@s3 : Onde de cisaillement dans la couche ;
kz1 = i.al : nombre d'ondes de I’onde longitudinale dans la couche ;

kz3 = i.a3 : nombre d'ondes de 1’onde transversale dans la couche.

Selon la loi de Snell-Descartes on peut écrire :
k,.sin(8)=k,.sin(§)=k,.sin(8,) Iy =k,.sin(0) (11-16)
avec : y =k,.sin(0) (11-17)

On peut écrire :

a = »\/kl y (11-18)

a, (11-19)
k = a)\/7 k, = F (11-20)
k,=— kf =iy (11-21)

cf

111.14.2 Coefficient de reflexion pour une couche immergée dans un fluide
On considére une couche immergée dans un fluide, la partie supérieure et

inférieure de la couche sont considérées comme deux milieux semi infinis, ¢’est-a-dire qu’il
n’y a pas de réflexion dans ces deux milieux, et que les deux ondes longitudinale et
transversale dans la couche, vont générées seulement une onde longitudinale dans le fluide
(figure 11.19).

X N

Fluide Substr_a'F m_lll_eu
semi infini

Figure 1. 19: Représentation géométrique de la propagation des ondes
dans une couche immergée dans un fluide avec les conditions aux limites.
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L’onde incidente est caractérisée par la pression p = p(x,y) et tant que I’onde est harmonique

et que le milieu est homogeéne, la vitesse de déplacement des particules dans le champ sonore
est écrite [15] :

_ gifip (11-22)

Vv

Les expressions pour 1’onde incidente et réfléchie sont écrites comme suit :

P (X 2)= P (X, 2)+ Pe(X,2)

(11-23)
P (X 2)= (ek“'z + Re‘k"'z)ek"x.pii

R - Le coefficient de réflexion.
Conditions aux limites

Aux interfaces entre la couche et le fluide (interface avant et arriere), on écrit les

conditions aux interfaces correspondant a un contact parfait, une continuité des déplacements
normaux et continuité des contraintes normales [16, 13].

- A la premiére interface (z = 0)

v(M)=v(M")
Gzz=-p

(11-24)
Gxz=0

Avec:

V(M) : Vitesse dans le fluide;

\Y (M ') : Vitesse a la surface de 1’échantillon (couche) ;

Gzz : Contrainte selon ’axe Z et p la pression du champ incident (signe mois selon
I’axe Z) ;

Gxz : Contrainte transversale a 1’interface.
A la deuxieme interface (z =-L) :

v(Q)=v(Q)
Gzz=-p (11-25)
Gxz=0

V(Q) : Vitesse dans 1’échantillon ;
v(Q') : Vitesse dans le fluide ;

Gzz : Contrainte selon I’axe Z et p : la pression du champ incident ;
Gxz : Contrainte transversale a I’interface.
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Les vitesses s’expriment en fonction des potentiels par [13]:

V = S(%__a(psc”j
g ox oz

(11-26)

VZ =S a\Vsl +a(ps3
0z OX

Ou : v, est la vitesse transversale et v, est la vitesse longitudinale.

Selon la loi de HOOKE, les contraintes s’expriment en fonction des déplacements

comme suit [13] :

. ou, auzj au,
0, = Al —=
oX 0z oz
(n-27)
. (auX auzj
O-ZZ =
0z  OX
Avec :
u = al//sl _ a@sS
X oz
(11-28)
— al//sl _ 8(053

uZ
0z OX
L’équation (11.28) dans 1’équation (I1.27), donne le systéme d’équation (11-29):

oy, Oy Oy, 0O
s _ ﬂ + 2 sl + sl | _ 2 sl + s3
7 =( H)[ ox* ozt H ox*  oxoz

(11-29)

2 2 2
ol =u 26 Wsl+6 (053_8 (0253
OX0Z OX 0z

111.14.3 Détermination du coefficient de réflexion de la couche
Par I’utilisation des conditions aux limites définies dans les équations (11.24) et

11.25) pour les deux interfaces et le développement analytique a partir des équations (11.26, 27,
28 et 11.29) on écrit le systeme d’équation suivant sous forme d’une matrice

[M]x[®,;®p1 ;@3 ;®p3 ;R ;T]=[C] (11-30)
D, Dy, D3, Dy sont respectivement les amplitudes des ondes incidentes et reflechies

longitudinales et transversales.

58



R, T sont respectivement les coefficients de réflexion et de transmission. La figure (20)

montre I’amplitude du coefficient de réflexion calculé pour une couche de verre émergée dans
’eau.

0.957 |' ‘||' ”
0.907 h
085, E h l!
"~ 0.801 i . !
0.75 i
0.707 ! l

7 7 7 7 T R
1.x10 2.x10 3.%x10 4.x10 5.x10 6.x%10
fréquence (Hz)

I— Modéle vi'scoélasl:{quel

Figure 1. 20 : Amplitude du coefficient de réflexion calculé
pour une couche de verre émergée dans [’eau.

111.14.4Film collé sur un substrat
On considere maintenant que la couche est collée sur un substrat et le tout est immergé

dans un fluide, le substrat est considéré comme un milieu semi-infini, c’est-a-dire qu’il n’y a
pas de réflexion dans ce milieu, et que les deux ondes longitudinale et transversale générées

dans la couche vont gérer respectivement une onde longitudinale et une onde transversale
dans le substrat (figure 11.21).

Figure II. 21: Représentation géométrique de la propagation des ondes dans une couche
collée sur un substrat immergé dans un fluide avec les conditions aux limites.
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Donc la résolution de 1’équation (05), pour le champ incident et le champ réfléchi de I’onde

longitudinale (P-wave) et 1’onde de cisaillement (SV-wave) pour la configuration
fluide/couche/substrat est donnée par le systéeme d’équation 31 :

v, (%,2) = (Acosh(k,,.z)+ A,sinh(k,,.z))e""

.,(x,2) = (B,cosh(k,,.z)+B,sinh(k,,.z))e" "

(11-31)
V., (% 2) = (g8 )e"”

(2 (X' Z) = (llllzek”?(“L))ek. X

111.14.5 Conditions aux limites

Aux interfaces entre fluide/couche et couche/substrat (interface avant et arriere), on
écrit les conditions aux interfaces correspondantes a un contact parfait, continuité des
déplacements normaux et continuité des contraintes normales.

- Premiére interface (z=0) : (les mémes conditions pour une couche émergée dans

un fluide)
v(M)=v(M’)
Gzzl=-p (11-32)
Gxz1=0
Avec:

V(M) : Vitesse dans le fluide;

Vv (I\/I ') : Vitesse a la surface de 1’échantillon (couche) ;

Gzz1 : Contrainte selon I’axe Z a I’interface fluide/couche et p la pression du champ incident
Gxz1 : Contrainte transversale a ’interface fluide/couche.

- Deuxieme interface (z=-L)
vz1(Q)=vz2(Q")
v1(Q)=wx2(Q)

(11-33)
Gzz1=Gzz2

Gxz1=Gxz2

VZl(Q) : Vitesse de 1’onde longitudinale dans la couche;
vz2(Q") : vitesse longitudinale dans le substrat;

VXl(Q) . Vitesse de I’onde transversale dans la couche ;

vx2(Q" : Vitesse transversale dans le substrat;
Gzz1 : Contrainte dans la couche selon ’axe Z ;

Gzz2 : Contrainte dans le substrat a 1’interface couche/substrat;
Gxzl : Contrainte transversale a 1’interface couche/substrat;
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Gxz?2 : Contrainte dans le substrat a 1’interface couche/substrat;
Par I’utilisation des équations des vitesses en fonction des potentiels (équation 22) et les
équations des contraintes en fonction de déplacements (26, 27, 28 et 29) [13], et le
développement analytique des résultats obtenus, on peut écrire le systéme d’équation suivant
sous forme d’une matrice (voir annexe 01-1) :

[M]x[A;iA, ;B By i 1w RT | =[C] (11-34)
A11,A12,B11 ; Bi2 ,; ®12; P12 & sont respectivement les amplitudes des ondes incidentes
,réfléchies et transmises des ondes longitudinales et transversales. R, T : sont respectivement
les coefficients de réflexion et de transmission.
La figure (11.22) montre I’amplitude du coefficient de réflexion calculé pour une
couche (film PET 100um) collé sur un substrat d’aluminium émergée dans 1’eau.

1
0.8
_ 0.61

0 .41
0.21

0 . . . .

0 7 7

1. 10 4. = 10
frequency (Hz)

Modeéle viscoélast quel

[
Figure 11. 22: Amplitude du coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film PET) collé sur un substrat d’Aluminium émergé dans [’eau.

111.14.6 Film poseé sur un substrat
Dans ce cas le film est posé sur un substrat et les deux sont émergés dans un fluide, en

comparaissant avec la configuration précédente (film posé sur un substrat), le seul
changement sera a la deuxieéme interface. Il n’y a pas de continuité des contraintes

transversales (Gxz1=Gxz2=0). On écrit les conditions aux limites comme suit :

- Premiére interface (z =0)

v(M)=v(M")
Gzzl=-p (11-32)
Gxz1=0

- Deuxiéme interface (z=-L)

vz1(Q)=vz2(Q")

vx1(Q)=vx2(Q") 133
Gzz1=Gzz2

Gxz1=Gxz2=0
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Par I'utilisation des mémes équations de vitesses en fonction des potentiels (17) et les
équations des contraintes en fonction de déplacements (26, 27, 28 et 29) [13], et le
développement analytique des résultats obtenus, on peut écrire le systéme d’équation peut étre

écrit sous la forme d’une matriciel (Annexe 01-2).
[Mat] X [A11; A12; B11; Bi2; $12;P12:R ;T]1 = [C] (11-34)

La figure (11.23) montre I’amplitude du coefficient de réflexion calculé pour une

couche (film PET 100pum) posé sur un substrat d’aluminium émergée dans 1’eau.
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0.6
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0.4

0.2
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1. 10 4. % 10

frequency (Hz)

Modéle viscoclastique|

l
Figure I1. 23: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film PET) posé sur un substrat d’aluminium émergée dans [’eau.

IV. Reésultats expérimentaux et théoriques
Dans cette rubrique on va tracer le coefficient de réflexion calculé (en rouge) et le

coefficient de réflexion mesuré (en bleu) de différents films de polymeres ayant différentes
épaisseurs, ces derniers ont été posé sur différents substrats, afin de valider le modéle

développé et de déterminer les paramétres mécaniques de ces films.

V.1 Film PET 100 pm collé sur un substrat (cylindre) d’Aluminium
Le film de Polyéthyléne Téréphtalate (PET) qu’on a utilisé est un film autocollant

congu spécialement pour la protection des vitres, il a été fourni par la société francaise ITD,

entreprise spécialisée dans la sélection et la distribution de produits innovants.

1

0.8+

0.6

IR

0.4+

0.24

‘ 7 ‘ 7 ‘ 7 7
1.x 10 2.%10 3.% 10 4.% 10
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Figure 11. 24: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film polymere) posé sur un substrat d’aluminium immergé dans [’eau.

IV.2  Film PET 100 pm collé sur un substrat d’Aluminium (plaque)
1 T
I
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frequency (Hz)
= Modele viscoélastique === Experiment-Film

Figure 1l. 25: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film polymere) collé sur un substrat d’aluminium émergée dans [’eau.

IV.3  Film PET 100 um collé sur un substrat de Verre (plagque 8mm)
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[=— Modéle viscoélastique == Experiment-Film|

Figure 11. 26: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film polymere) collé sur un substrat de Verre émergé dans [’eau.

Film : densité 1450 kg/m3, épaisseur 100um module de Yong 1.6 GPa, coefficient de Poisson 0.43.
Verre : densité 2500, module de Yong 65 GPa, coefficient de Poisson 0.25.

Film : densité 1450 kg/m3, épaisseur 100um module de Yong 1.6GPa, coefficient de Poisson 0.43.
Aluminium : densité 2780, module de Yong 70 GPa, coefficient de Poisson 0.25.
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IV.4  Film 200 pm collé sur un substrat (cylindre) d’Aluminium
Le film de polycaprolactone (PCL) est un des films utilisé pour renforcer le verre ;

comme le PET, le PCL est un autocollant on le pose sur la surface intérieure de la vitre pour

le protéger contre les chocs de faible vitesses.

1
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Figure I1. 27: Amplitude de coefficient de réflexion calculée pour une couche
(film polymere) posée sur un substrat d’aluminium émergé dans [’eau.
Film : densité 1500 kg/m3, épaisseur 200 um module de Yong 1.49 GPa, coefficient de Poisson 0.44.
Aluminium : densité 2780 kg/m3, module de Yong 70 GPa, coefficient de poisson 0.25.

IV.5  Film PET 100 pm posé sur un substrat d’Aluminium (plaque)
1 -
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Figure I1. 28: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film polymere) posée sur un substrat d’aluminium émergé dans [’eau.
Film : densité 1450 kg/m3, épaisseur 100um module de Yong 1.6 GPa, coefficient de Poisson 0.43.

Aluminium : densité 2780 kg/m3, module de Yong 70 GPa, coefficient de Poisson 0.25.
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IV.6  Film PVB 380 um posé sur un substrat de Verre (plaque 8mm)
Poly (butyral de vinyle) (PVB) est le film le plus utilisé dans I’industrie d’automobile

précisement les pare-brise de véhicules, grace a leur forte adhérence avec le verre aussi il est
caractérisé par sa résistance aux chocs. On a utilisé trois films de PVB de différentes
épaisseurs ; ces films sont fournis par la société Algérienne SARL MK-KODS, sis & Annaba.
La figure (11.29) montre I’amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche (film

polymere) posé sur un substrat de verre immergé dans ’eau.
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frequency (Hz)

|— * Viscoelastic modd === Expm'mmt-Filml

Figure I1. 29: Amplitude de coefficient de réflexion calculé pour une couche
(film polymere) posé sur un substrat de verre émergé dans [’eau.
Film PVB: densité 1028 kg/m3, épaisseur 380um module de Yong 1.8 GPa, coefficient Poisson 0.33.
Verre : densité 2500 kg/m3, module de Yong 65 GPa, coefficient de Poisson 0.25.

IV.7  Film PVB 450 pum posé sur un substrat de Verre (plague 8mm)
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Figure 11. 30: Amplitude de coefficient de réflexion calculée pour une couche (film polymére) posé sur
un substrat de verre émergé dans [ ’eau.
Film PVB: densité 1028 kg/m3, épaisseur450um module de Yong 2.18 GPa, coefficient Poisson 0.38.
Verre : densité 2500, module de Yong 65 GPa, coefficient de Poisson 0.25.
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IV.8  Film PVB 750 um posé sur un substrat de Verre (plaque 8mm)
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Figure I1. 31: Amplitude de coefficient de réflexion calculée pour une couche (film polymeére) posé sur
un substrat de verre éemergé dans [’eau.

Film PVB: densité 1028 kg/m®, épaisseur module de Yong 2.18 GPa, coefficient Poisson 0.34.

Verre : densité 2500 kg/m®, module de Yong 65 GPa, coefficient de poisson 0.25.

D’aprés les résultats obtenus on peut dire qu’il y a une compatibilité entre les deux
coefficients de réflexions mesuré et calculé par le modele développé, les modes apparaissent a
la méme valeur de fréquence et les deux signaux sont presque Superposes.

Les deux coefficients sont proches 1’'un a I’autre mais il reste un décalage entre eux,
tant que les variables dans la formule de coefficient de réflexion qui sont uniquement les trois
paramétres mécaniques (module de Young, coefficient de Poisson et la densité) ce qui
signifier qu’il y a une erreur sur ces valeurs, pour les rectifier on a utilisé la fonction cotit qui

sera présentée dans ce qui suit.

V. Le probleme inverse et la fonction colt pour la reconstruction

des parametres mécaniques du film mince (PVB)
Le probleme inverse est résolu afin de déterminer les trois parametres mecaniques

(module de Young, coefficient de Poisson et la densité) avec une haute précision. Le
coefficient de réflexion mesuré du film posé sur un substrat placé dans une cuve d'eau. Le
modele d'interaction viscoélastique (IM) a été développé. Une fonction d'erreur (fonction
colt) [17] exprimant la distance entre les données de coefficients de réflexion du modele
d'interaction et du modéle expérimental a été calculée pour chaque ensemble de valeurs

d'essai des paramétres (E, v, p).
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Cette fonction est donnée par la relation suivante [18]:
N1

_ expér
UEYP) = ) R (@ B, v, ) = R (@)Y
. n=1
Ou:
R™ : le coefficient de réflexion calculé par le modele viscoélastique (IM).
R;r%*P :le coefficient de réflexion mesuré pour le film posé sur le substrat et N, nombre
d’échantillons.

Les parametres (E, v et p) ont été récupérés en calculant chaque fois la variation de la
fonction colt en fonction d’un parameétre et en fixant les deux autres, par exemple pour
calculer la densité on fixe le module de Young et le coefficient de Poisson, apres on trace la
fonction [1(E, v, p) en fonction de la densité (intervalles pas trop large) on fait la méme chose

pour les autres parameétres (E et v) comme il est présenté sur la figure (33) et apres on prend la

valeur minimale de chaque paramétre.
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V.1 Résultats

V.1.1 Films PVB (450 pum)
La figure citée au-dessous représente la fonction codt calculée pour un film de PVB

450 um posé sur un substrat de verre de 8 mm d’épaisseur, et les deux coefficients de

réflexion expérimentale et théorique apres correction.
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Figure 1I. 32: Fonction colt pour la récupération des trois parametres mécaniques du PVB (450 pum),
a) la densité, b) module de Young, c) Coefficient de Poisson et d) comparaison entre le coefficient de
réflexion mesuré (bleu discret) et calculé (rouge continu).

Les parametres mécaniques (E, v et p) mesurés pour trois films de PVB posé sur

substrat de verre de 8 mm d’épaisseur sont regroupé dans le tableau 2,. Ces parametres sont

calculés a partir de la fonction codt figure (32).

. Vlte,sse Vitesse Module de . L
Epaisseur | mesurée par . Coefficient | Densité
calculee Young : 3
(um) temps de vol de Poisson | (Kg/m)
(m/s) (GPa)
(m/s)

750 1904 1850 0.80*10° 0.455 980

PVB 450 1991 1979 0.77*10° 0.465 1015

380 1603 1581 0.80*10° 0.450 1217

Tableau Il. 1: Vitesse longitudinale et parametres mécanique mesuré pour des films de PVB
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V.1.2 Film PET (100 pm)
La figure (11.33) représente la fonction codt calculée pour un film de Polyéthyléne

Téréphtalate semi-cristallin (PET) 100 um, collé sur un substrat de verre de 8 mm d’épaisseur

et les deux coefficients de réflexion expérimentale et théorique apres correction.
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Figure 1. 33: Fonction codt pour la récupération des trois paramétres mécaniques du PVB (450 um),
a) la densité, b) module de Young, c) Coefficient de Poisson et d) comparaison entre le coefficient de

réflexion mesuré (bleu discret) et calculé (rouge continu).

Le tableau 3, représente les valeurs des trois parametres mécaniques (E, v et p),

de film de Polyéthyléne Téréphtalate semi-cristallin (PET) 100 pum, collé sur un

substrat de verre de 8 mm d’épaisseur. Ces parametres sont calculés a partir de la

fonction codt figure (33).

L. Vlte,sse Vitesse Module de - "
Epaisseur | mesurée par . Coefficient | Densité
calculée Young . 3
(um) temps de vol de Poisson | (Kg/m®)
(m/s) (m/s) (GPa)
PET 100 1851 1788 1.175*10° 0.432 1560

Tableau Il. 2: Les valeurs des parametres mécaniques mesurés et
la vitesse longitudinale pour le film PET de 100 pm.
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V.1.3 Film PCL 200 pm
La figure (11.34) représente la fonction colt calculée pour un film de Polycaprolactone

(PCL) 200 pum collé sur un substrat d’Aluminium et les deux coefficients de réflexion

expérimentale et théorique apres correction.
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Figure I1. 34: Fonction codt pour la récupération des trois paramétres mécaniques du

Polycaprolactone (PCL) (200 um), a) la densité, b) module de Young, c) Coefficient de Poisson et d)
comparaison entre le coefficient de réflexion mesuré (bleu discret) et calculé (rouge)

Le tableau 4, représente les valeurs des trois parametres mécaniques (E, v et p) et la

vitesse longitudinale mesuré a partir de temps de vol et calculé par le modéle d’interaction MI

pour le film de Polycaprolactone (PCL) 200 pum, collé sur un substrat de d’Aluminium. Ces

parameétres sont calculés a partir de la fonction codt figure (34).

L. VItE‘,SSG Vitesse Module de . .
Epaisseur | mesureée par . Coefficient | Densité
calculée Young : 3
(um) temps de vol de Poisson | (Kg/m®)
(m/s) (m/s) (GPa)
PCL 200 2267 2238 2.156*10° 0.426 1356

Tableau Il. 3: Les valeurs des paramétres mécaniques mesurés et la vitesse longitudinale pour le film
(PCL) de 200 pm.

70




V1. Conclusion
Dans ce chapitre on a présent¢ une méthode qu’on a été¢ développé pour la

détermination des parametres mecaniques (E, v, p) des films thermoplastiques (PET, PCL et
PVB), ces films sont le plus utilisés pour le renforcement de verre, la méthode est compose de
trois parties:

1. La premiere partie (expérimentale): dans cette partie on a mis un dispositif
expérimental pour la mesure de coefficient de réflexion Rex, . L'onde ultrasonore a été génerée
en utilisant un transducteur de 50 MHz, le transducteur a été utilisé comme émetteur et
récepteur, I'ensemble du banc d'essai a été placé dans une cuve d'eau.; on a présenté aussi la
procédure d'acquisition de champ incident et les corrections de décalage appliquées pour
obtenir les coefficients de réflexion corrects, on a montré, dans cet partie, 1’effet du substrat
sur le coefficient de réflexion mesuré, pour cela la mesure a été réalisée pour plusieurs
substrats (Acier, Aluminium et Verre).

2. La deuxieme partie (théorique): dans cette partie on a développé un modéle
mathématique (Modéle d'Interaction viscoélastique (IM)) qui peut calculer le coefficient de
réflexion Ringo ; les calculs ont été faits par le logiciel de calcul formel Maple. placés sur des
substrats ¢élastiques et un modele d’interaction (viscoélastique) ont été développés. Le film de
PVB a été simplement placé sur le substrat. La condition d'interface étant modelisée en
utilisant les conditions aux limites glissantes. La difficulté de faire coincider la pression
incidente avec la pression réfléchie a partir du film mince est due a la déformation de ce
dernier par le substrat (lorsque le substrat se trouvant au-dessus de film).

3. La troisieme partie : cette partie est le résultat des deux premiéres parties
(expérimentale et théorique) ou on a confronté les deux résultats (superposition des deux
courbes de Rexp €t Ringo) €t sur la base du probléme inverse on a calculé les trois paramétres
mécaniques (E, v et p) en utilisant la fonction cotit, qui est une fonction d'erreur exprimant
I’écart entre les données de coefficients de réflexion du modé¢le d'interaction et du modele
expérimental.

Les parameétres mécaniques obtenus concordent bien avec ceux qui sont rapportés dans

la littérature pour des matériaux de méme composition.
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VIl. Chapitre I11: Analyse physique et mécanique des films et des
plaques polymeres
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VII.1  Introduction
L’objectif de ce chapitre est de vérifier sommairement: la qualité ainsi que la

dégradation des films et des plaques polymeéres que I’on utilise dans la fabrication des
sandwichs anti-balles (chapitre 8§4). Dans un premier temps on étudier le comportement
physique et mécanique des films et des plaques en polyméres, ou des analyses
spectroscopiques seront présentées pour déterminer la composition chimique de ces
matériaux. Ensuite on fait des essais destructifs (essai de traction et de dureté) pour
déterminer les paramétres mécaniques statiques; puisque on va étudie un phénomene tres
important dans le cas des polymeres, qui est le vieillissement photochimique et I’effet des

rayonnements UV-visible sur les polymeres.

VII1.2 Analyse par Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

(FTIR)
L’analyse par Infrarouge (IR) dans la gamme de 4000 cm™ & 500 cm™ permet de

déterminer la nature des liaisons chimiques. Elle est basée sur la déformation propre de
chaque type de liaison. Ainsi, la sollicitation énergétique du faisceau IR de I’appareil entraine
une “‘réponse’’ propre en fonction de la nature de la liaison (simple, double, triple et rotation
ou vibration). Chaque pic d’absorption est une caractéristique propre d’un certain type de
liaison. La mesure se présente sous forme de spectre décrivant I’évolution de 1’absorbance en
fonction de la longueur d’onde [01].

L'appareil utilisé est de marque NICOLET modéle 6700, équipé d'un détecteur
(DTGS) (Sulfate de Triglycine Deutéré) couplé a un microscope infrarouge NICOLET
Continuum de I’Institut National de Criminalistique et de Criminologie de la Gendarmerie
National (INCC-GN). Les échantillons que 1’on utilise sous forme de film polymeére, et leur
I'analyse est effectuée en mode Réflectance Totale Atténuée (ATR).

VI11.2.1 Analyse des films de sécurité de poly(téréphtalate d'éthyléne) ou PET
Le Poly (téréphtalate d'éthyléne) (PET) est un polyester thermoplastique obtenu par

polycondensation de I'acide téréphtalique et de I'éthyléne glycol. Les échantillons utilisés pour
cette étude sont fournis par le méme fabricant et sont sous la forme de films minces de 100_1
pm, 100 2 um et 175 um. Les films de PET sont des films qui offrent au verre feuilleté une
tres grande resistance aux chocs extérieurs.

Le spectre du PET (figure 111.1) révéle des bandes des vibrations d’élongation OH vers
3400 cm™ ainsi que celles des liaisons C-H des groupements H-C-H & 2970 cm™ et 2870 cm™.
La bande de la vibration de valence du groupement carbonyle est détectée vers 1700 cm™. Le

domaine de vibrations du squelette carboné s'étend entre 1500 et 500 cm™ Aux alentours de
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1600 cm™ et 1500 cm™, on observe les vibrations caractéristiques du noyau aromatique alors
que les bandes assignées aux déformations des —CH de la chaine alkyle sont observé a 1470
cm™ et 1380 cm™. Les bandes intenses se trouvant entre 1200 cm™ et 1100 cm™ et vers 700
cm™ sont attribuées, respectivement, aux vibrations de déformation de la liaison C-O de

I’ester et du groupement phényle C-H.

o o V]
o 0—CH,—CH,
ds
n

—F——7——7——7—— 0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
nombre d'onde (cm™)

Figure I11. 1: Spectre FTIR des trois films de PET :a) 100 um ; b) 175 pum; c) (2) 100 um

VI11.2.2 Analyse des plagues de polycarbonate et du PMMA
Le spectre du PC pur (figure I11-7) montre Cinque bandes principales a 3120 -

2850cm™, 1750 cm™, 1620- 1500 cm™, et entre 1300-1130 cm™ qui caractérisé la présence
des différents fonctions (liaisons, groupements). Le spectre (figure V-7) montre aussi
plusieurs pics caractéristiques des vibrations d’élongation et de déformation des liaisons C-H
des groupes —CH,- qui apparaissent & 3100- 3010 cm™, 2930 cm™, 2850 cm™, I’apparition
aussi la band de vibration d’élongation (-C=N-) a 2250 cm-1. Et I’apparition d’une bande de
déformation hors du plan du cycle aromatique (C=C) & 699 cm™, La présence de I’anhydride

maléique apparait clairement & 1780 cm™
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Figure lll. 2: Spectre FTIR d’une plague de PC 5 mm
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VIL.3  Analyses du film de sécurité PET par DSC
Le PET présente toutes les transitions thermiques caractéristiques d'un polymere semi-

cristallin. On observe sur le thermogramme successivement (figure 111.3): une transition
vitreuse située a 71°C, une cristallisation froide centrée sur 130°C et ayant une amplitude de
33,7 J/g puis une fusion intervenant a 249°C avec une enthalpie de fusion de 61,6 J/g. Dans la

littérature, on reléve une valeur de I'enthalpie de fusion du PET 100 % cristallin de
AH100%=140 J/g (106).
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Figure I11. 3: Thermogramme DSd d'un échantillon dé PET de 175 um d'épaisseur
VIl.4  Analyse par diffractométrie X (DRX)

L’analyse structurale a été effectué par la technique de diffraction a rayons X (DRX),
cette technique d'analyse a pour principe la diffraction des rayons X sur la matiére, pour la
détermination des structures cristallines des matériaux. Dans le cas des polymeéres, elle est
utilisée pour étudier l'arrangement et l'orientation des chaines dans le matériau. La
caractérisation d'un composé par DRX ce base sur la position et sur I'intensité des raies de
diffraction: l'intensité détectée en fonction de l'angle de déviation 20 du faisceau est ainsi
enregistrée. Les directions de diffractions sont déterminées a partir de la loi de Bragg [03]:

2d., sind=nk (1m-1)

Ou (d) est la distance inter-réticulaire entre deux plans cristallographiques, (n)
I’ordre de réflexion (nombre entier), 6 est le demi-angle de déviation (angle entre le faisceau
incident et la direction du détecteur) et /, la longueur d'onde des rayons X.

Durant ’interaction des rayons X avec I’échantillon, un détecteur balaie 1'échantillon
pour mesurer l'intensité des rayons X réfléchis. Cette analyse structurale est faite sur un
diffractometre de marque ltalstructures (Département Examen Véhicules, INCC-GN), modele
APD 2000 doté d’un goniométre de modéle GD. Un 2™ diffractométre de marque Rigaku

Ultima IV puissance 3 KW au niveau de Advanced Systems and Materials Laboratory
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(LASMA); physics department; Badji Mokhtar-Annaba University/Algeria Research, Center
in Industrial Technologics CRTI, P.O Box 64 16014 Cheraga, Algiers a été utiliseé pour
confirmer nos résultats. Pour la détermination du taux de cristallinité, on a utilisé le logiciel
d’exploitation des données WinDust32

La technique DRX permet d’une part de déterminer le taux de cristallinité [04], et
d’autre part de suivre le changement des paramétres mecanique (module de Young) [05, 06].

Dans ce qui suit on va étudier deux types de polymeéres; le poly(téréphtalate
d'éthylene) (PET), sous forme des films de différents épaisseurs, et le polycarbonate (PC),
sous forme des plagques de différentes épaisseurs. Ces deux types de matériaux sont le plus
utilisés dans le domaine de renforcement de verre multicouche [07].
VI11.4.1 Analyse structurale de poly(téréphtalate d'éethyléne)
VI1.4.1.1 Film PET100 um (degre de cristallinité 60,73 %)

Le spectre de diffraction X des trois films de PET (100_1pm, 100 2um et 175 pum)
(figure (04) montrent principalement: Un pic a 20 = 26°, ce qui confirme que nos films

présentent un caractére cristallin, la diffusion est élastique donc 1’onde incidente et 1’onde

diffusée sont identique (/1 =1,54 Aj, les distances inter-réticulaires dn sont mesurées a partir

de I’angle 28selon la relation de Bragg (équation 1), ce qui donne un (dhkl =3.5Aj.Les

figures (111.4 A, B et C) sont comparable avec la figure de référence (figure 111.4D) (2014
International Centre for Diffraction Data) [ ???]; les valeurs présentées dans le tableau

(111.1) son ceux d’un matériau de forme Hexagonal.
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Figure Ill. 4: Diffractométrie de rayons X (DRX) pour un film : A) PET (1) 100 um, B) PET (2) 100
pum, C) PET 175 um et D) PET de référence (2014 International Centre for Diffraction Data).

Data set name a(A) b(A) c(A) Alpha(deg) | Beta(deg) | Gamma(deg)
100_1um 2.26(6) 2.26(6) 6.8247(12) 90.00 90.00 120.00
Courbe de 4.96 4.96 5.42 90.00 90.00 120.00
175 um

Tableau Il1. 1: Parametres des cristaux constituant le film de poly(téréphtalate d'éthyléne) PET (100).
Le taux de cristallinité est calculé pour les trois films de poly(téréphtalate d'éthyléne)
on utilisant le logiciel Match 3 les résultats sont regroupés dans le tableau (I11.2) et ils sont en

bon accord avec ceux de la bibliographie.

Film (um) Taux de cristallinité (%) (diffraction peaks)
100 60.73
100 63.55
175 67.99
Tableau Il1. 2: Taux de cristallinité (Diffraction peaks) poly(téréphtalate d'éthylene) PET (100, 100 et
175 pm).

VI11.4.2 Analyse structurale de polycarbonate
Le spectre de diffraction X (figure I11.5), montre principalement un pic a

(29=17°) pour les plaques de polycarbonate (PC) d’épaisseur 5 mm et 3.5 mm, ceci

confirme la possibilité de la présence de I’état cristallin dans la structure des plaques ; la

diffusion est élastique de 1’onde incidente et de I’onde diffusée(/i =1,54 A), les distances

inter-reticulaires dpi, sont mesurés a partir de I’angle 26, ce qui donne un (dhk, =2.63 A)
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Figure Il1. 5: Diffractométrie des rayons X (DRX) plague PC : A) 5 mm, B) 3.5 mm et C) référence
(2014 International Centre for Diffraction Data).

Le taux de cristallinité a été calculé pour les deux films de Polycarbonate on utilisant

le logiciel Match 3 les résultats sont résumés dans le tableau I11.3.

Plaque (mm) Taux de cristallinité (%)(diffraction peaks)
3.5 10.52
5 10.57

Tableau Il1. 3: Taux de cristallinité (Diffraction peaks) polycarbonate 3.5mm et 5 mm.

VIL.5 Indentation des plaques de polycarbonate
L’essai de dureté a été développé depuis plus d’un siécle. Le concept de dureté semble

étre inné a I’étre humain puisqu’avant méme que I’on apprenne a parler, on a la notion de
“dur’’ et de ““mou’’ qu’on distingue via nos organes de sens. Pour quantifier une valeur de
dureté d’un matériau, I’idée est d’enfoncer un objet de forme géométrique connue et plus dur
que le matériau a étudier. A partir de la valeur de I’effort appliqué et des caractéristiques de
I’empreinte résiduelle, une valeur est déduite et sera associée au matériau testé, c’est la dureté
du matériau. L’essai Vickers est appliqué a une large gamme de matériaux utilisés par 1’étre

humain.
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VI11.5.1 Principe de ’indentation :
Le principe de 1’essai d’indentation consiste a appliquer une charge sur un indenteur

de forme connue (pyramide, bille ou cone, ...ctc.) a la surface du matériau a tester (Figure
I11.6). Sous I’action de la charge d’indentation, I’indenteur s’enfonce dans le matériau en
produisant des déformations élastique et plastique dans la zone de contact. A la suppression
du chargement, une empreinte résiduelle persiste. Plus la charge appliquée est élevée, plus la
taille de I’empreinte résiduelle est grande. La dureté est calculée par le rapport entre la

charge appliquée (P) et une surface représentative de I’empreinte (A). La relation générale

s’écrit:
H :% (111.2)
sing
TS (111.3)
\ gdz
d =@ (111.4)

F : Force appliqué [N]
g x f:9.80665

d : moyennes des diagonales '

FI'\
Hv : Dureté Vickers A J
3

Figure lll. 6: Schéma de [’essai d’indentation

Selon la nature de 1’essai, I’aire considérée dans la relation (Il1.1) est soit ’aire réelle
de contact, soit I’aire projetée de I’empreinte [16, 17].
Un essai a charge imposée, illustré sur la figure 111.7, se décompose en trois phases :

+ Chargement : Une fois le contact établi, la charge imposée est progressivement
augmentée, I’indenteur s’enfonce jusqu’a atteindre un seuil correspondant a I’effort maximal
ou un déplacement maximal imposés.

+ Maintien: La charge maximale est maintenue pendant la durée voulue (10 a 30 s).
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+ Déchargement : La charge est progressivement diminuée jusqu’a I’annulation de

celle-ci, c'est-a-dire la fin du contact entre I’indenteur et 1’échantillon [14, 16]
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Figure lll. 7: Description d’un essai d’indentation piloté en effort (vitesse de chargement et
déchargement constantes), (a) Mouvement de [’'indenteur et interaction avec la matiere, (b) Charge en
fonction du temps [BERN 06].

Suivant le type d’essai, le chargement et le déchargement peuvent étre controlés en

effort ou en déplacement, de méme pour le seuil imposé en fin de chargement et lors du
maintien peut étre un effort ou un déplacement [].
Si le chargement est relevé en fonction de la penétration, on se trouve alors dans le cas

d’un essai d’indentation instrumenté (Figure 111.8).

A
Maintieny

Ema)sﬂ ----------------------------------- t1 —t2

Chargement{

Efforts

dP
dh

Déchargement

a
>

Déplacement (h)! q
Figure 1l1. 8: Courbe effort-déplacement d’un essai d’indentation
instrumentée de charge/décharge [BERN 06].

VI1.5.2 Les indenteurs
Les techniques d’indentation font appel a [I’utilisation de différents types

d’indenteurs de grande dureté pour produire, par contact, des systemes de fissuration
spécifiques sur des matériaux fragiles tel que :

- Indenteur Vickers ;

- Indenteur Knoop ;

- Indenteur bille (Essai hertzien) ;

- Indenteur Berkovitch.
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VI11.5.3 Indenteur Rockwell HRB
Dans ce travail on s’intéresse a 1’essai Rockwell (HRB), le pénétrateur est une

pyramide en diamant a base carrée. L’angle entre les deux faces triangulaires opposées est
de 136° et entre les deux arétes opposées de 148° (Figure I11.9).

Il consiste a imprimer dans la couche superficielle de la piéce a essayer, un pénétrateur
normalisé (EN 1SO 6508-1) qui peut étre un céne en diamant industriel (HRC) ou une bille en
acier trempé (HRB) sur lequel on applique une faible charge. L’essai se déroule en 3 phases.

1. Application sur le pénétrateur d’une charge initiale F, = 98 N (9,8 daN ), ce qui
permet d’éliminer les incertitudes propres aux deéfauts de surface. Le
pénétrateur s’enfonce d’une profondeur initiale (a). Cette profondeur étant

I’origine, qui sera utilisée pour le calcul de la dureté Rockwell.
2. Application d’une force supplémentaire (Ifl) et le pénétrateur s’enfonce d’une

profondeur (b) (figure 111.9).

Charge totale
F3 Fn+F1

Figure 1. 9: Principe d’indentation Rockwell
3. Relachement de la force (Ifl) et lecture de I’indicateur d’enfoncement, c’est-a-

dire la valeur e = enfoncement rémanent. (b=c—a)mm (figure 10)

|5urfane de la piece

F
“I Dureté 100

c
b EI_E
E

N
¥ =]

Durete 0

a<c<b

Figure Il1. 10: Principe de la déformation par ['indenteur Rockwell HRB [14].
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Aprées la pénétration de I’indenteur a la surface d’un matériau, I’empreinte résiduelle est de

forme carrée. Le tableau I11.4 regroupe les définitions et les principaux essais [16].

Type Vickers Brinell Knoop Berkovitch Rockwell
d’indenteur
Matériau Diamant Tungstene Diamant Diamant Diamant

Géométrie de

Pyramide a base

Bille de diamant

Pyramide a base

Pyramide a base

Cone d’angle

I’indenteur carrée d’angle losange d’angle triangulaire d’angle 120°
entre faces de 136° 172,30 et 130°° entre faces de 63,3°
Parametre d: diagonale de d: diagonale de ’empreinte L : longueur de la d : profondeur de e : déplacement
géométrique I’empreinte plus grande I’empreinte du Cone lors de
mesuré diagonale de I’indentation
I’empreinte
Nombre de Hy - 1854.25* P HB 2P HK = 14.2228*P _ P HRC =100-e
durée d 7Z'D(D— DZ_dz) L (4.95-d)°
Unités P en gf, denum et P en Kgf, D en mm et HB L en mm, P en Kgf P ennM, d ennm et E = 0,002 mm
HV en kgf/mm? en kgf/mm? et HK en kgf/mm? H GPa
Echelle de Dureté Macrodureté Microdureté nanodureté Macrodureté
charge Macrodureté Macrodureté

Tableau I1. 4: Différentes géométries d’indenteurs utilisées en indentation instrumentée[16].

Il ressort de ce qui précede que les valeurs de dureté données dans la littérature

correspondent a une mesure faite suivant une méthodologie tres précise. Un des parameétres

les plus importants de ce type de contrble est la charge appliquée. Ces charges appliquées a

I’indenteur sont trés variables suivant le type d’indentation et définissent différents domaines

de mesure [5, 6 et 6°, 2019].

> Macrodureté : On parle de macrodureté pour des essais effectués avec des charges
supérieures a 0,102 Kg f ;

> Microdureté: comprenant des essais effectués avec des charges allant de 0,0102 Kg
xf. jusqu’aux charges de 0,102 mKgf ;

» Nano-microdureté: technique permettant I’application de trés faibles charges de
I’ordre de InN.

V11.5.4 Déformation au voisinage d’une empreinte
Lorsque I’indenteur est en contact avec le matériau, celui-Cci épouse la forme de

I’indenteur. Lors du retrait du penétrateur, on constate souvent une déformation de

I’empreinte due au retour élastique du matériau.
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Cette déformation peut prendre deux formes, une déflection des faces de 1’empreinte
résiduelle (Figure Ill.11a) ou I’émergence d’un bourrelet de déformation dans le plan de
I’essai d’indentation (Figure 111.11b).

Bourrelet Affaissement

a)

c)

00 -200 00 0 106 2200 W0 00
 JEAfrr Aoy B r Dreany 2miam ine s s end )

Axe z (nm)
Axe z (nm)

G i b ok b A e wn
T T T

PSS NG SDLY H I
L I T Y N P P

200 -200 10 ° W0 200 300 a0

b) : Axe x (nm) d) Axe x (nem)

Figure Il. 11: Exemples de déformation d’une empreinte d’indentation Vickers [16, 18].

VI11.5.5 Comportement des polymeéres a I’indentation
D'un point de vue macroscopique ou sous de hautes contraintes localisées, il est

couramment admis que les polycarbonates sous forme de plaque présentent une déformation

permanente sans rupture compléte de I'échantillon étudié, qui peut étre dissociée :

a) En une déformation permanente (abusivement nommée déformation plastique en
référence a la déformation permanente relative a la plasticité des polymeres) qui
intervient par densification et/ou par glissements locaux.

b) En une déformation par rupture (amorce et propagation de fissures) [19].

V11.5.6 Champs de contraintes induites par I’indentation Rockwell:
Pour un indenteur pointu, tel que 1’indenteur Rocckwell, en plus d’un champ de

contrainte élastique induit pendant le chargement, il y a un champ de contraintes résiduelles
autour de I’indentation apres que la charge ait été enlevée. Ceci provient de la déformation
plastique présenté par le pénétrateur pointu. Ces contraintes résiduelles jouent un role
important dans la détermination de la ténacité des matériaux céramiques, et la détermination

des propriétés de propagation des fissures [19].
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VII.6  Analyse statistique de la résistance a la rupture
Si on considére des éprouvettes identiques constituées du méme matériau, on observe

que leur rupture se produit & des contraintes différentes. Corrélativement, il apparait que pour
une certaine contrainte imposée, une partie seulement des échantillons se rompt. 1l en résulte
que les contraintes de rupture présentent une dispersion statistique. La rupture sous une
contrainte donnée présente une certaine probabilité de se réaliser. Ainsi, pour caractériser la
rupture des matériaux fragiles, les approches statistiques probabilistes sont les mieux
appropriées [19].

VIL.7 Procédure expérimentale

VI11.7.1 Objectif du travail Déformation au voisinage d’une empreinte
Il est connu aujourd’hui que 1’état du matériau indenté est fortement modifi¢ au

voisinage de 1’indentation avec la présence d’une zone plastique sous I’empreinte. Le contact
entre cette zone de déformation plastique et la matrice élastique entraine un état de contraintes
résiduelles, en particulier a la surface du matériau. Le champ de contraintes, au voisinage
d’une indentation, est biaxial. Elles sont de tension dans la direction tangentielle et de
compression dans la direction radiale (relativement a la diagonale de 1’empreinte). Les
contraintes de tension agissent sur les fissures radiales comme une énergie de propagation.
Ces contraintes sont importantes a connaitre. Leur relaxation est indispensable pour les
parametres de propagation sous critique.

Le présent travail s’inscrit dans le cadre d’un théme de recherche qui consiste a étudier
I’évolution de défauts introduits artificiellement par indentation Rockwell, dont la forme, la
taille, la position et I’orientation sont connus. On a étudié le comportement des microfissures
crées par indentations Rockwell lorsque celles-ci sont soumises a un traitement thermique de
type vieillissement accéléré a une température moyenne de ( §??? ) produite par 4 lampes de
mercure dans une enceinte réalisée au niveau de notre laboratoire ades temps de maintien bien
déterminés.

La technique de micro indentation permet de déterminer les contraintes résiduelles en
surface. Ces contraintes peuvent étre aussi déterminées par la photoélasticimétrie.

VI11.7.2 Dispositif d'indentation
Le dispositif d'indentation utilisé (Figure 12a) (respectivement figure 12b) est

constitué essentiellement d'une vis d'application de la charge, d'un indicateur de la force de
chargement et d'une table porte-échantillon munie d'un systeme a vis micrométrique

permettant le maintien et les déplacements horizontaux micrométriques de I'échantillon.
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Le principe de fonctionnement de ce dispositif est le suivant : En tournant la vis d'application
de la charge, elle descend et agit sur le ressort annulaire qui agit a son tour sur le porte
Indenteur. Par consequent I'Indenteur descend et entre en contact avec la surface de
I'échantillon & indenter. La déformation du ressort, inséré entre la vis et I'Indenteur, est
directement convertie en une force, indiquée sur le cadran du comparateur a cadran ou
numérique. Ce dispositif peut étre utilisé pour des charges allant de (0 Kg f a Kg f). La
machine de traction est type EZ20 (Capacité 20 kN » Courses 870 mm 1 370 mm, Vitesses de
0,001 a 1016mm 0,2% de la valeur » Echantillonnage machines: 8 000 Hz logiciel: 1 000 Hz
» Mesure de force EN ISO 7500:2004 Classe 0.5).
Le schéma de principe de fonctionnement est montré sur la figure (111.12). 1l est constitué de
trois parties principales :

a. 1’indentation ;

b. le microscope optique ;

c. latable XY ;

d. Un ordinateur muni d’un d’une carte d’acquisition des datas.

Il est équipé d’une téte de mesure de dureté munie d’un pénétrateur Rockwell monté sur
la colonne suspendue par des ressorts flexibles. Son mouvement est contrdlé par un double
condensateur mobile. Le microscope optique est équipé d’une tourelle porte-objectifs ; munie
de trois objectifs, (les grossissements sont 10x, 20x et 40x).

Il est relié directement a une caméra, pour sélectionner la position des indentations,
communiquant avec un adaptateur placé entre le microscope et la camera CCD.

Les échantillons sont montés sur une table XY a mouvements croisés. La force est appliquée a
I’aide d’un systéme électromagnétique, bobine-aimant, qui permet de faire varier les vitesses
de mise en charge ou de décharge de plusieurs ordres de grandeurs en contrélant le courant
dans la bobine. L’appareil de mesure est piloté par un systéme informatique dont le logiciel

permet de faire le dépouillement des données de facon quasi automatique.

L1 /P~

(b)

(a)

Figure I11. 12: Microduromeétres universel : a) NEXUS 7501, b) MITUTOYO HV 104.
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VI11.7.3 Microdureté -Résultats
VI11.7.3.1 Indentation et observation au microscope optique du PET

Les résultats d’indentation de trois film de PET fournies par trois fabricants
spécialisés dans le domaine des films anti brise, obtenus sur le microdurometre universel de
marque ‘‘“NEXUS 7501 (figure 111.14a) a 'URMA/CRTI site universit¢ Badji-Mokhtar
Annaba au lieu de I’essai Vickers (figure 111.14b), par ce que I’empreinte de ce dernier va

disparaitre dés le déchargement de la force appliquée, cela est dii a la viscoélasticité du

PET, sont regroupés dans le tableau I11.5.

Filme Dureté moyenne Rockwell(HRB)
PET 100_1 pum 60.72
PET 100_2 um 91.13
PET 175 pm 62.00

Tableau I11. 5: Dureté Rockwell d'un film de PET de : 100 um et 175 um.

VI1.7.3.2 Indentation et observation au microscope optique du PC

Les échantillons de polycarbonate de différentes épaisseurs utilisées dans ces mesures
sont recupérés a partir de boucliers et des plaques utilisées pour le renforcement de verre
feuilleté.

Les micrographies optiques (figure 111.14), ainsi que les mesures de dureté (Tableau
I11.6) obtenus in-situ apres indentation sur deux types de plaques de polycarbonate, montrent
des empreintes types Rockwell (HRB) obtenu sur le microdurometre de marque MITUTOYO
HV 114 du centre de recherche (CRD) de la gendarmerie national (figure 111.13).

(@) 3.5 mm (b) 5 mm

Figure 111. 13: Empreintes obtenus sur des plagques de Polycarbonate par essais
Rockwel. a) bouclier de police de 3.5 mm, b) plaque plate d’épaisseur 5 mm

o Epaisseur HV Temps de Dureté
N* éch (mm) (Kg) maintien(s) dl (mmy) | d2 (mm) (MPa)
01 5.00 01 08 0.6165 0.6232 14.27
02 3.50 01 08 0.6170 0.6246 14.59

Tableau Il1. 6 : Résultats de la mesure de dureté des trois (03) échantillons
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VI1.8 Essais de traction
VI11.8.1 Définition
Les essais de traction sont réalises sur une machine universelle EZ20 (figure 111.15), au

niveau de I’Ecole Militaire Polytechnique (EMP) et & 'URMA/CRTI-Annaba. L’essai
consiste a placer une petite barre du matériau a étudier entre les machoires d'une machine de
traction qui tire sur la barre jusqu'a sa rupture. On enregistre l'allongement et la force
appliquee, que I'on convertit ensuite en déformation et contrainte.
L'essai de traction donne plusieurs valeurs importantes tell que:

- Le module de Young (E) en MPa, respectivement la limite d'élasticité (o) en (MPa),
qui sert a caractériser un domaine conventionnel de réversibilité ;

- Le coefficient de Poissonv, qui correspond a la proportion entre la déformation
transversale (diminution de section)

- Etlarésistance a la traction (o), qui définit la limite a la rupture.

- L'allongement a la rupture (€;), qui mesure la capacité d'un matériau a s'allonger sous
une charge avant sa rupture, cette propriété intéressante pour certaines applications
Pour calculer les paramétres mécaniques on utilise les relations suivant :
Habituellement la rigidité d’un matériau (module d’Young : E) est calculé a partir de la pente

de la partie linéaire ¢lastique d’une courbe en mode de traction (équation I11-5):
E=—|—= (111-5)

Ou: F est I’effort appliqué lors d’un essai de traction, Sy la section initiale de 1’éprouvette
testée, Lo la longueur initiale de la zone utile de 1’éprouvette

Figure I1I. 14: Machine de traction type EZ20
Les éprouvettes sont préparées selon la norme ‘‘Designation D638-14; Standard Test method

for Tensile Properties of Plastics type IVB’’ (figure : 111.16 et tableau 111.7) [07].
[ o~ + 5 |7 |]

_@_ il

Lo
TYPE IV

Figure I11. 15: Dimensions des échantillons pour I'épaisseur, T, mm
(D638 — 14 Standard Test Method for Tensile Properties of Plasticsl)
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Dimensions Type IV° tolérances
W—Width of narrow section 6 (0.25) +0.5 (x0.02)
L—Length of narrow section 33 (1.30) +0.5 (x0.02)
WO—Width overall, min 19 (0.75) +6.4 (+0.25)
WO—Width overall, min +3.18 (+ 0.125)
LO—Length overall, min 115 (4.5) no max
G—Gage lengthl +0.25 (x0.010)
G—Gage lengthl 25 (1.00) +0.13 (£0.005)
D—Distance between grips 65 (2.5)J 15 (£0.2)
R—Radius of fillet 14 (0.56) 11 (x0.04)
RO—OQuter radius (Type 1V) 25 (1.00) 1 (£0.04)

Tableau Ill. 7: Dimensions des éprouvettes selon la norme D638 — 14.

Les éprouvette sont dessinées et dimensionnées a 1’aide d’un logicielle GALAAD 3

(Figure 111.16) puis découpé a I’aide d’un Technodrille 03 au niveau de la GRD-GN (figure

111.18).

Figure 1. 17 Technodrille 03 utilisé pour le découpage de I’éprouvette.

Les échantillons de polyéthyléne téréphtalate (films) et les plaques de polycarbonate de

différentes épaisseurs sont testés avec une vitesse de 5 mm/s et une température ambiante; ces
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essais permettent de tracer les courbes contrainte-déformation F(N)= f (e(%))selon les deux

relations suivantes

o=Ee (111-6)
Force en fonction defallangement
. ) Force en fonction de I'allongement Exécution dessai 7
Force en fonction de I'allongement Exécution dessai 4 Ligne de module
Ligne de module
Indexe maximum o maim
| Indexe de rupture
‘l 3 ¢ Indexe de rupture
|
|
I‘ indexe de pente 2 |
. <5I>' indexe de pente 2
? indexe de pente 2 ?'" indexe de pente 2
plaque polycarbonate 5mm plague polycarbonate 3.5 mm
_ F Al
avec . o= 5 ; et €= 7

V11.8.2 Principe de I’essai
1. On mesure a mi-longueur de 1’éprouvette, les dimensions de la section transversale et la

longueur avec une précision de + 0,05 mm.

2. On place I’éprouvette en appui sur les mors de fagon que la charge soit appliquée

parallelement aux cernes
3. On amene les deux tétes plans de chargement en contact avec la face supérieure, ensuite

on augmente vitesse de chargement jusqu’a la rupture de 1’échantillon.
4. Les résultats de mesure sont regroupé dans les tableaux 111.8 et 111.9 respectivement, ainsi

que les courbes qui en découles de ces essais (Figure 111.19 et 111.20).

Force en fonction de I'allongement Exécution dessai 10 10 [ Forceen fonction de l'allongement  Execution dessai 13
Ligne de module Ligne de module =ssal 13
ule
2ol
| J
/
/
/
indexe de pente 2
indexe de pente 2 .
indexe de pente 2
indexe de pente 2
¢ ncex da peme 1
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Force en fonction de I'allongement

& nde:
Indexe de rupture
| &> inctox ae rupn
‘{‘I ?nzexege pente 2
" indexe de pente 2
175 um 200 pm.
Figure 111. 18: courbe de traction du polycarbonate avant vieillissement
Epaisseur .,
. 1 m 1 1 m 2 175 um 2 m
Nom d'affichage Unite 00 pm_ 00 pm_ 5H 00 p
Largeur mm 6,700 6.700 6,700 6,700
Epaisseur mm 0,100 0.100 0,175 0,200
Surface mm2 0,6700 0.6700 1,1725 1,3400
Pic de contrainte MPa 125,0 161.4 121,9 134,6
Force maximale kN 0,098 0.127 0,165 0,220
Déformation a la rupture % 35,195 18.597 26,938 11,589
Modules MPa 3168,70 3811.90 40214 3584,10
Taux de cristanillité % 60.73 63.55 67.99

Tableau Il1. 8: Résultats de I'exécution d'essai de traction film de poly(éthyléne téréphtalate)

Nom d'affichage Epaisseur Unité 3,5mm 5 mm
Largeur mm 5,800 5,960
Epaisseur mm 3,640 5,140
Surface mm?2 21,1120 30,6344
Pic de contrainte MPa 47,4 49,0
Force maximale kN 1,329 2,000
Déformation a la rupture % 11,011 33,838
Modules MPa 1400,10 1426,70
Taux de cristallinité % 10,57 10,52

Tableau Il1. 9: Résultats de I'exécution d'essai de traction plaque polycarbonate 3.5 er 5 mm.

VII.9

Discutions des résultats

Dans ce qui précede on va realise des analyses spectroscopiques et des tests

mécaniques sur plusieurs échantillons de deux (02) types de polymeéres (PET et PC), dans le

but de montrer la relation entre la structure et les propriétés mécanique de ces polymeres et

pour ce faire, on a analysé les dites échantillons via ’FTIR en premier lieu, afin de s’assurer

de la composition chimique de chaque matériaux qu’on va étudie, en deuxiéme lieu on a

utilisé la technique de DRX pour déterminer le taux de cristallinité de chaque échantillon; ces
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analyses son suivi par des tests mécaniques (tests destructifs) en 1’occurrence, essai de
traction et essai de dureté.

on remarque qu'a partir de résultats obtenus (tableau I11.8)quepour les trois films de
poly(éthyléne téréphtalate) d’épaisseurs PET 1 100 um, PET 2 100 um et 175um qu’il y a
une différence entre les paramétres mécaniques (module de Young), ainsi qu'une différence
entre les duretés, cette différence est due a la structure cristallin de chaque film. Tandis que
les modules de Young des deux plagues de polycarbonate sont proche (Tableau I11.9), cette
faible différence est due au fait que le taux de cristallinité des deux plaque sont pratiqguement

identiques.

VI11.10 Photo-vieillissement des plaques de PC
Le polycarbonate et le PMMA avec le verre sont les composants principales du verre

feuilleté [07], ce dernier qui est toujours exposé au soleil qui enjoindre plusieurs phénoméne
peut agir sur I’efficacité de nos pare brises. Dans ce que suit on va discuter une (01) de ces
phénomeénes qu’elle a une responsabilité trés important dans la dégradation des matériaux et
particulierement les polymeres. Photo-vieillissement.

VI1.10.1 Définition
On convient d'appeler vieillissement toute altération lente et irréversible des propriétes

d'un matériau, résultant de son instabilité propre ou d'effets de I'environnement []. Cette
altération peut concerner la structure chimique des macromolécules ou des adjuvants
(vieillissement chimique), la composition du matériau (pénétration ou départ de petites
molécules), ou son état physique (taux de cristallinité, fraction de volume libre, contraintes
internes. . .etc.

V11.10.2 Le photo-vieillissement
Les plastiques sont souvent utilisés & I'extérieur ou a l'intérieur des batiments et des

vehicules, ou ils sont exposés au rayonnement solaire, derriere une vitre pendant de longues
périodes.

Il est donc tres important de déterminer les effets du rayonnement solaire, de la chaleur,
de I'humidité et d'autres influences climatiques sur la couleur et les autres propriétés de ces
matériaux.

Cependant, il est souvent nécessaire d'évaluer plus rapidement I'effet climatique sur les
propriétés physiques, chimiques et optiques des polymeres afin de déterminer leurs durees de
vie.

L'exposition aux intempéries dans les appareils de laboratoire doit étre effectuée dans

des conditions plus contrdlées que celles-ci, que l'on trouve dans les milieux naturels et qui
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sont congus pour réduire la dégradation des polymeéres, et accélérer les défaillances de
produits.

Mais il reste difficile de comparer les resultats des contraintes causées par l'altération
artificielle a intervalles de temps avec ceux obtenus dans des conditions de fonctionnement
réelles parce que les essais en laboratoire ne simulent souvent pas toutes les contraintes
auxquelles est soumis un polymere. Donc un seul essai de vieillissement ne peut étre
considéré comme une simulation compléte des conditions réelles de fonctionnement [08].
Dans ce qui suit on va présenter un test de Photo-vieillissement qui a été inspiré de la norme
BS EN 16472:2014 Mai 2014 «Plastiques Méthode de photo vieillissement artificiel accéléré
utilisant des lampes a vapeur de mercure a moyenne pression — Plastics ».

L’objet de ce test est de voir les effets d’UV sur les polymeéres (n’est pas pour déterminer la
durée de vie de ces polymeres).
VI1.10.3 Photo-vieillissement accéleré

La norme BS EN 16472:2014 Mai 2014 décrit les exigences a respecter pour mesurer
I’irradiation et I’exposition au rayonnement sur les surfaces des echantillons.

Afin d’obtenir rapidement des informations sur le comportement des matériaux, il
existe des appareils spécifiques (enceinte de vieillissement) permettant de réaliser des
vieillissements accélérés. L’enceinte de vieillissement est équipée de quatre lampes au
mercure de moyenne pression (Novalamp RVC 400 W) placées de manieres verticales aux
quatre coins de la chambre de vieillissement figure (111.21). Les longueurs d’ondes inferieures
a 295 nm sont filtrées par I’enveloppe en verre des lampes. L’irradiance dans la gamme de
longueur d’onde de 300 a 400 nm est de 100 W/m? La température a la surface des
échantillons est fixée a 60°C. Les échantillons sont retirés périodiquement afin d’étre analyses
[08, 09].

Vu la non disponibilité de ce type d’appareil (enceinte de vieillissement), un dispositif
similaire a été montée par un groupe de chercheurs du CRD-GN.

VI11.10.4 Montage expérimentale

Une chambre pour les essais de photo-vieillissement accélére a été installée au niveau
du CRD-GN, avec quatre lampes de 400 Watt aux halogénures métalliques disposant un
spectre similaire d'une lampe a vapeur de mercure moyenne pression selon la BS EN
16472:2014. Les caractéristiques de ces lampes sont :

- Puissance : 400 W ;

- Flux lumineux (évalué) (min) :30000 Im ;

92



- Température de couleur corrélée (Nom) 4500 K ;

- Efficacité lumineuse (nominale) (Nom) 84 Im / W.
Les échantillons sont positionnés en face des lampes a une distance de 46 cm figure (18).
I'irradiance spectrale relative générée par le dispositif devrait étre tres proche de celle du
rayonnement solaire, en particulier dans la plage UV a ondes courtes [08].

Les échantillons sont laissés exposer aux radiations pendant une période de 59 jours, dans des
températures de 55°C a 70°C.

Lampe a vapeur de mercure
moyenne pression

w
Position de 1’échantillon A

Distance entre la
lampe et I’échantillon

Figure 111. 19: Schéma du dispositif expérimental utilisé pour étudier

On va faire une série de tests de traction et de dureté pour constater la dégradation de
ces polymeres (polycarbonate).

Les tests sont réalisés sur quatre (04) échantillons de polycarbonate transparent de
différentes €paisseurs (2.5 mm, 3 mm, 3.5 mm, 4 mm) récupérés d’un casque de maintien de
I’ordre qui est dédi¢ a la protection de la face du gendarme, apres I’exposition aux radiations a
une période entre O jours et 59 jours.

VI1.10.5 Essais de dureté
Les tests sont effectués sur un Microdurométre MITUTOYO HV 104 muni d’un
pénétrateur en diamant sous forme pyramidal a 120°.

VII1.11 Résultats et discussions

VIlL11.1 Effet de ’indentation en fonction du temps de vieillissement

Des essais d’indentation en fonction du temps de vieillissement et de 1’épaisseur Sous
une charge de 1 Kgf permettent de mesurer la dureté Vickers pour chaque éprouvette.
Pour s’affranchir de la géométrie de la structure testée et évaluer les propriétés mécaniques

intrinseques du matériau.
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on trace les courbes représentant la déformation en fonction de la contrainte appliqué
(figure 111.20) et sur la figure 111.21 une image optique obtenue sur un microscope optique
ZEIS

Dureté MPA

T 10 0 30 0 50 Y
Nombre de Jours

Figure I11. 20: Courbes de dispersion de la dureté en fonction
du temps d’exposition a la lumiére UV

Apres 59 jours |

Apparitions - N\ 7
des Fissures

Figure lll. 21: Empreinte de pénétrateur di a [ effet de vieillissement du polycarbonate
VII.12 Résultats et discussions

La Figure 111.23 présente les courbes d’indentation pour quatre échantillons le long des

médianes des éprouvettes en fonction du temps de vieillissement, avec un pas de 2cm

obtenues avec une charge de 1 Kgf. Les essais montrent une assez bonne reproductibilité bien
que les zones indentées soient différentes.

L’allure des courbes de duretés en fonction du temps de vieillissement augmente avec
ce dernier, Ce dernier devient plus il est exposé aux rayonnements plus sa dureté augmente.
Ce phénomeéne est observe sur la photo prise pour un échantillon de référence (O jours) et une
autre apres 59 jours d’exposition aux rayonnements

La figure I11.24a (échantillon de référence (0 jours) représente des micrographies de
I’empreintes Vickers, réalis¢é avec une charge de 1 Kg f avec un indenteur de forme
pyramidale, I’empreinte est défini par ses diamétres (d; et d;) a partir duquel on détermine la
dureté Vickers. Tandis qu’on obverse sur la figure 25bune empreintes Vickers, obtenu apreés
59 jours de vieillissement, sous des irradiations de quatre Lampes a vapeur de mercure (figure
[11.20 ) et a une température moyenne de 65°C. On note clairement que la propagation des
fissures est sous forme d’hyperboles par rapport aux medianes de 1’éprouvette et sous forme
de stries par rapport a la diagonale AB.
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VI11.13 Essais traction sur Polycarbonate transparent 2.5 mm
Les figures (111.22, 111.23 et 111.24) montrent qu’ Aprés une exposition de sept jours des

éprouvettes au rayonnement UV, on observe:

- un changement sur le comportement mécanique a travers le changement dans la
limite d’¢€lasticité, aussi on a constaté qu’il y a

- un changement au niveau de la ponte de courbe contrainte/déformation, cette ponte
représente le module de Young,

- En outre l'interprétation des mesures da vieillissement du polycarbonate doit tenir
compte de lI'observation du type de rupture, et de la courbe effort-déformation enregistrée lors
de I'essai. La figure 111.20b montre d'une part l'aspect des éprouvettes donnant lieu a une
rupture fragile et ductile, et d'autre part les photos enregistrées lors de I'essai de dureté sur un
polycarbonate.

Donc on peut conclure qu'il y a un changement dans la structure des échantillons du

PC et ca apres une exposition de 59 jours

70 T T T T
[——PC 2,5 mm 0 jours|
60 ——PC 2,5 mm 7 jours|

504

40

304

204

101

04

01 00 01 02 03 04 05 06 07 08

Figure I11. 22: Courbes contrainte-déformation sur du PC 2.5 mm, obtenue
par essai de traction aprés une exposition aux radiations UV durant 7 jours.

70

[—PC 3,5 mm 0jours
|—— PC 3,5 mm 7_jours|

60

N
S

Contrainte (MPA)
w
g

-10 T T T T T T T T
-01 0,0 0,1 0,2 03 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8

Figure I11. 23: Courbes contrainte-déformation sur du PC 3.5 mm, obtenue
par essai de traction aprés une exposition aux radiations UV durant 7 jours.
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PC 4 mm 0 jours|
——PC 4 mm 7 jours

Contrainte (MPa)
[
(=]

Figure I11. 24: Courbes contrainte-déformation sur du PC 4 mm, obtenue
par essai de traction apres une exposition aux radiations UV durant 7 jours.

VI11.14 Conclusion
Dans ce chapitre on a étudié la relation entre la microstructure des polymeres et leurs

propriétés mécaniques via 1’essai de traction, I’essai de dureté et I’analyse par DRX. Comme
on a étudié I’influence des conditions du vieillissement accéléré ou des tests de durabilité (le
rayonnement UV et la température) sur le polycarbonate ; selon ces deux études on peut
conclure que :

- Les méthodes d’¢laboration des films ou des plaques de polymeéres peuvent déterminer
leurs comportements mécaniques, d’ou on a montré qu’il y a une relation proportionnelle
entre le module de Young et le taux de cristallinité, ou cette derniére a un impact directe sur
les parametres mécanique des matériaux.

L’exposition a I’'UV du polycarbonate a un impact sur leur propriété mécanique et

optique et que ce type de rayonnement peut accélérer son vieillissement.
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Chapitre IV

VIIl. Montage et test du verre feuilleté utilisé pour la protection contre
les chocs de basse et de haute vitesse

On donne dans la premiere partie de ce chapitre, une étude sur la préparation et le
processus de fabrication du verre feuilleté utilisé pour la protection des personnes et des biens
(véhicules, maisons, ... etc.), contre le vandalisme, jet de pierres, ...etc.

Dans la deuxiéme partie on présente une étude sur le verre feuilleté pour des
applications spécifiques (véhicules blindés, buildings administratifs, ... etc.). Ou le nombre
feuillet du feuilleté est supérieur a trois (03).

Donc Dobjectif de cette 2°™ étude et de trouver un compromis pour remplacer une
partie des feuilles de verre par des polymeres ayant les mémes proprietés mécaniques et
optiques, ainsi que le processus et les mécanismes pour fabriques des feuilletés (pare-brises,
carreaux latéraux) moins lourds, afin d’améliorer la puissance véhicule di au surpoids du

blindage des véhicule.
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VIII.1 Premiere partie: Fabrication du verre feuilleté utilisé pour la
protection contre les chocs de basse vitesse.
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VIIL11 Introduction
On focalise dans cette premiere étude notre attention sur le verre feuilleté destinés a

équiper essentiellement les fenétres du matériel roulant ferroviaire (tramway
Algérie). Pour cela trois types d’impact (chocs) sont réalisés selon la norme AFNOR
NF 31-250 et la norme AFNOR NF 31-129.
- Chocs multiples (bille en acier de diamétre (450 + 0,1) mm et de poids (500 + 5) g) ;
- Choc unique (bille en acier de diamétre (450 + 0,1) mm et de poids (500 + 5) g);
- Fragmentation (marteau de 70 grammes muni de pointe en carbure de tungsténe).
Les éprouvettes objets de tests sont des sandwiches en Verre/PVB/Verre, d'épaisseurs
respectives: 3mm/0,76mm/3mm, ils sont préleves périodiquement et aléatoirement sur la
chaine de production

VIIIL1.2 Verre feuilleté
Le verre feuilleté est obtenu par un assemblage de deux ou plusieurs feuilles de verres

colleés sur toute leur surface par un ou plusieurs film(s) en polymere selon leurs applications.
Le film est généralement constitué de butyral de polyvinyle, communément appelé "PVB",
mais d’autres matériaux polymeéres, peuvent étre utilisés tels que le polycarbonate (PC), le
poly(méthacrylate de méthyle) (PMMA), le poly(téréphtalate d'éthyléne) (PET), les résines ou
les gels. Le verre feuilleté est un matériau viscoélastique combinant les propriétés du verre
aux propriétés du film polymere utilisé (adhésion au verre, élasticité, résistance a 1’impact)
(figure 1).
verre 1
I~ Ty intercalaire

RN b verre 2

Figure IV. 1: Verre/PVB/Verre, 3 mm/0,76 mm/3 mm
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VIII1.3 Préparation des éprouvettes (Verre/PVB/Verre)
Le verre feuillet¢ avec I’intercalaire en PVB est fabriqué par laminage suivi d’un

traitement dans un vacuum box et en autoclave dans lequel les pressions et les températures
¢élevées assurent une bonne adhésion du verre a 1’intercalaire et rendent le produit transparent
en ¢éliminant 1’air emprisonné entre 1’intercalaire en PVB et les feuilles de verre.

VIIl.14 Protocole de montage des éprouvettes de verre feuilleté
“ Premiére étape

Apres la préparation des éprouvettes, on aspire I’air pour une structure multicouche
(substrat de verre/couche de PVB/substrat du verre) dans la boite a vide (vacuum box), (phase
critique).

Apres cette opération, on aspire 1’air des éprouvettes apres découpe et assemblage a
I’extérieur de la boite a vide et cela pendant 60 min. Ensuite, les éprouvettes sont placées dans
la boite a vide pendant 80 min a 120°C pour éliminer I’air et augmenter le facteur d’adhérence
entre les trois couches. Les conditions de températures et de pression sont fonction du type
d'assemblage et de la vitesse de la ligne de production.

%+ Deuxiéme etape

Aprés 1’élimination de I’air et le pré-collage, les éprouvettes sont placées sur des
chariots et enfermées directement dans I’autoclave pendant 3 h -30 min, selon le cycle de
température suivant:

> Montée en régime (temps de chauffage)

Pendant la phase de montée en régime, la température passe de la température

ambiante (20£5°C) a la température de maintien finale (140°C) et la pression augmente

de la pression atmosphérique a la pression de maintien finale ( 13.5 Bars) (figure 2).

» Maintien de régime (temps de maintien)
Cette partie du cycle a pour objet d’obtenir 1’écoulement visqueux (permanent) de

I’intercalaire en PVB en vue de développer pleinement les propriétés finales du feuilleté. La
durée 70 mn et la température (140°C)sont les facteurs les plus importants, la pression ne
revétant qu’une importance secondaire. Les pressions typiques se situent dans une plage de
(10 — 14 Bars). La température doit étre d’au moins 135°C, avec des durées de maintien de

15 a 30 min. Des durées plus longues doivent étre observées pour des températures plus

basses (figure 2).
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» Sortie de régime (refroidissement)

A la fin de la période de maintien, les feuilletés doivent étre refroidis tout en restant
sous pression afin d’éviter la formation de bulles d’air, notamment sur ou a proximité des
bords. La durée de refroidissement dépend de la capacité de refroidissement de I’autoclave et
de la masse totale des laminas. A nouveau, comme pour le chauffage, il y a un décalage entre
la température de 1’air et la température de ’intercalaire. La pression doit étre maintenue
jusqu’a ce que la température dans I’autoclave descende a 60°C dans le cas des éprouvettes

considérées (figure 2).

0 50 100 150 200 250 100 150 400
T T T T T T T T T T T T T T 1 4
140 —8— Température
i —&— P ression 11z
20
] 4 10
100 Pres
& i .
- 4& SIoONn
T
= (Bar
= | B
B 80+ ; S)
E _
@
40 4
20 z
0 T T T T T T T T T T T 0
i} 50 100 150 200 250 300 350
temps (mn)

Figure IV. 2: Cycle de traitement des éprouvettes en
Verre/PVB/Verre (3 mm/0.76 mm/3 mm).

VIIIL1.5 Gamme de sollicitation
L'expérimentation a été effectuée conformément la norme AFNOR NF F31-250 du

mois de mai 2013 (actualisé le 25 avril 2016)

VII1.1.5.1 Dimensionnement de I’échantillon et impact considéré

Les éprouvettes, sous forme de sandwich impacté, proviennent de la fabrication des
vitrages constitués de deux verres de 3 mm d'épaisseur et d’un film intercalaire en PVB
d'épaisseur 0,76 mm et qui sont utilisés principalement dans le transport en commun et en
particulier dans le transport ferroviaire pour la protection des usagers contre le vandalisme,
(jet de pierre, chute des personnes, ...etc.). Les éprouvettes font 300 mm de cété, 6.76 mm
d’épaisseur et sont fixés sur un banc d'essai en bois dur dont les dimensions peuvent étre

ajustées en fonction de la demande du contractuel (figure. 3).
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Remarque 01 : Le verre, plan ou bombé, est posé sans calage latéral en appui périphérique
continu sur matériau en néopréne de dureté (46 + 5) Shore de largeur comprise entre 20 mm et

25 mm et d'épaisseur comprise entre 2 mm et 5 mm. La face impactée est la face extérieure du

verre (figure 03).

a: entre 20 mm ﬂk K C : Verr
et 25 mm \\
\
Y

\ 120
b : matériau de dureté 46 +
5 Shore, épaisseur entre 2
mm et 5 mm
(b)
Figure 1V. 3: Condition de fixation des éprouvettes, pour le Choc unique
b/10

Figure IV. 4: Condition de fixation des éprouvettes pour le Choc répété.
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VI11.1.5.2 Vitesse de chute
On recherche dans cette étude en premier lieu a déterminer la vitesse limite de

perforation des vitrages feuilletés en fonction de la chute libre d’une bille en acier de (500 £
10) g & partir d’une hauteur de (h =150 cm) et & la température ambiante.

Les éprouvettes (catégorie A) sont interposées dans le laboratoire conformément au
cahier des charges norme AFNOR NF F31-250 [1].

VIII.1.6 Etapes d’essais
A partir de I’impact généré par I’essai normatif (hauteur de chute de (150 cm), verre

feuilleté catégorie A), (respectivement 3 m, verre catégorie B) sur des éprouvettes (verre
feuilleté de 3mm/0.76mm/3mm) et des essais de dureté sont effectuées, les mesures sont
réalisées suivant I’ordre chronologie suivant, (figure 5) [1]:

a) Flexion du vitrage feuilleté

b) Initiation de la fissuration radiale et orthoradiale

cetd) Progression de la fragmentation

e) Profil de déchirure du film intercalaire et passage du corps de choc.

[
@
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Figure 1V. 5: Schématisation du proces d'impact perforant par un projectile sphérique

en chute libre sur une éprouvette en Verre/PVB/Verre
La durée de ce type d’impact est de ’ordre de la centaine de millisecondes pour
I’impact d’une bille d’acier de (500 + 10 ) g chutant d’une hauteur de 150 cmsur un vitrage

feuilleté, (300mm>300mm) et d’une épaisseur totale du sandwich de 6,76mm en
configuration horizontale.

VI11.1.6.1 Phase I:

Aprés une bréve flexion du vitrage de quelques microsecondes, sans endommagement,
les fissurations apparaissent. La sollicitation en flexion du vitrage avant rupture des plis de
verre est liée aux caractéristiques mécaniques en petites déformations du film intercalaire en
PVB. Le comportement du film intercalaire, que 1’on peut considérer ici comme
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viscoélastique linéaire, les modules réel et imaginaire représentant respectivement les
composantes élastiques tel que le module de Young (E) et le module de cisaillement (G) (ou
conservatives) et visqueuses (ou dissipatives) ducomportement peuvent étre identifié par
viscoélasticimétrie (figure 6).

Photocellule

) . Bati
électrique

Eprouvette

Point d’impacte

Figure IV. 6: Premier test

VI11.1.6.2 Phase II:

Le contact projectile en chute libre sur 1’éprouvette combine les effets de pénétration
et de flexion. Le poingonnement est responsable d’une fragmentation trés fine sous le point
d’impact (figure 6). La fissuration au niveau du point d’impact est due a la compétition entre
le processus d’endommagement bien connu par cone de Hertz en surface du pli de verre
impacté et la rupture en flexion de la face opposée a I’impact [cOone de Hertz]. Les fissures
radiales apparaissent en premier et sont initiées par un ou plusieurs défauts activés sous le
point d’impact sur les faces opposées a I'impact des plis de verre supérieur et inférieur
(figures 5a et 5b). 1l faut noter au centre des images de la figure 5, les défauts responsables de
la rupture en flexion des plis de verre et la différence de taille entre les fragments issus du
poingonnement (figure 5a) et de la flexion. Les fissures radiales atteignent parfois le bord du
vitrage mais leur progression peut étre arrétée par 1’initiation de fissures orthoradiales. Celles-
ci sont provoquées par flexion au niveau des conditions de fixation ou au niveau d’une zone
de flexion plus réduite; en fonction de la rigidité du film intercalaire et de la forme du corps

de choc.

Figure IV. 7: Impact d’une bille en acier de (500 10) g chutant de 150 cm sur un vitrage feuilleté, les
bords du feuilleté son libres. (300mm par 300mm, sur un bati cubique de 320mm*320mm)
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Le comportement global du vitrage feuillete sous impact perforant combine les

mécanismes illustrés sur la figure 8.

{a} {b) ()
Figure IV. 8: Fissuration des éprouvettes en fonction du nombre de chocs pour h = 1,50m.

VI111.1.6.3 Phase 111

Les fissures orthoradiales se propagent et forment deux cercles concentriques. Les
fissures radiales se propagent et s’accentuent. Le film intercalaire transmet les efforts entre le
pli de verre impacté et le pli de verre opposé a I’impact. Ainsi, les fissures sont coincidentes
entre les deux plis de verre. De plus, I’adhésion entre le verre et le film intercalaire favorise
une rupture des plis de verre dans 1’épaisseur (figures 9). En effet, les liaisons d’adhésion
fortes qui existent entre le verre et le film intercalaire maintiennent une couche de fragments
sur le film intercalaire. Les fissures dans le plan des plis de verre sont vraisemblablement dues

aux différentes réflexions d’ondes acoustiques.

Figure IV. 9: Rupture des plis de verre dans [’épaisseur.
VIII1.1.6.4 Phase IV :

Les zones de fissuration sont maintenant bien définies. Les fissures orthoradiale sont
présentes dans une zone définie par les conditions de fixation et de flexion localisée. La zone
de fissuration centrale est majoritairement constituée de fissures radiales. La flexion du
vitrage ne peut se poursuivre que si le nombre de fissures augmente au niveau des conditions
de flexion. Grace aux caractéristiques adhésives du film intercalaire, la projection des
fragments de verre ainsi formés est limitée.

Le facies de rupture dépend de la répartition des défauts superficiels, des conditions
d’adhérence, des propriétés mécaniques du film intercalaire ainsi que des conditions de

fixation et géométriques (forme du projectile, dimensions du vitrage): tout parametre influant
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sur les multiples réflexions d’ondes élastiques de volume (longitudinale et de cisaillement) et
de surface (Rayleigh) (figure 10).

Des fragments peuvent étre projetés dissipant ainsi de 1’énergie par transfert de
quantité de mouvement. Ces fragments peuvent étre issus du poingonnement, se décoller du

film intercalaire par délaminage ou étre dus a la fissuration dans 1’épaisseur des plis de verre.
- _

Figure IV. 10: Micrographies optiques d’indentations Vickers (30N) sur des verres silico-sodo-
calciques (gauche) et des verres de silice (droite). (a) surface libre, (b) vue de profil. Les fissures sont
désignées par M (médiane), L (latérale) et C (cone de Hertz)

VI111.1.6.5 Phase V

Durant I’impact, au niveau des fissures, le film intercalaire est principalement sollicité
en traction. Au niveau des fissures orthoradiales, la flexion du film est limitée par le contact
des fragments de verre et 1’épaisseur du film intercalaire. Au niveau des fissures radiales, le
film est sollicité en flexion. La sollicitation peut cependant étre globalement assimilée a de la
traction. La rupture du film intercalaire survient une fois la contrainte de rupture atteinte ou
du fait des grandes déformations que peut subir le polymeére, apres indentation par les
fragments de verre. Le profil de la déchirure du film intercalaire dépend des conditions de
sollicitation et du profil de fissuration des plis de verre. Il est circulaire dans le cas de la figure
(12).

La déchirure s’est ensuite propagée le long des fissures radiales permettant le passage

du corps de choc. En effet, I’énergie incidente est ici supérieure a 1’énergie limite de

perforation du vitrage (235 Joules contre 200 Joules).

Figure IV. 11: Impact d’une bille en acier de 500 grammes chutant de 150 cm
sur un vitrage feuilleté de 300 mm*300 mm*6.76 mm.

Le vitrage feuilleté se déforme sous impact jusqu’a I’apparition de déchirures

suffisantes permettant le passage du corps de choc ou jusqu’a dissipation compléte de
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I’énergie cinétique incidente permettant son arrét (figure 1la). Ces déchirures ou trous
amorces au sein du film polymere peuvent étre activées ou non en fonction de leur
localisation et du champ de déplacement induit par la flexion. Ces déchirures se propagent
préférentiellement entre les levres des fissures (figures 11la et 11b) et la résistance a la
déchirure de I’intercalaire joue alors le role de limiteur.

En résumé, au cours d'un impact, le film (intercalaire) en polymeére est sollicité en

traction avec une vitesse de déformation élevée en fonction de la hauteur de chute (vitesse de

déplacement relatif des fragments de ’ordre de 50 a 150mms™) et est soumis a une force de

pelage sous un petit angle qui tend a le décoller. Ce délaminage, au voisinage des fissures des
plis de verre, favorise, par flexion du vitrage feuilleté, I'amorcage de déchirures au niveau des
arétes vives des fragments de verre mais favorise également la dissipation d'énergie par
déformation viscoélastique voire viscoplastique.

VIIIL1.7 Résultats des tests

VII1.1.7.1 Chocs répétés

Sur les figures 12a et 12b, on présente I’effet du choc n° 1 et le choc n°43. On
remarque que les résultats obtenus sont en bon accord avec ceux de la norme AFNOR NF
F31-250 et ceux de la bibliographie.

La masse des fragments (débris) de verre aprés 43 chocs est de I’ordre de 26,042 gr.
(grains micrométriques, macroscopiques, en paillette, ... etc.).

(a)

®©

Essai 43:
(d) Passage de la bille de masse 500 +10 gr a travers
I’éprouvette.
(e) fissure partant du point d’impact sous forme de
branche de palmier.
(f) Agrandissement de la fissure.

Essai 1:
(a) Effet du choc n°l sur I’éprouvette, point
d’impact au centre avec départ de microfissures
sous forme radiale et orthoradiale.
(b) fissure partant du point d’impact sous forme de
branche de palmier.
(c) Agrandissement du point d’impact.

Figure IV. 12: Profil de fissuration et de déchirure d’un vitrage 33.2, 300 mm
par 300 mm, en appui sur bati cubique creux apreés l'impact perforant.
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VI111.1.7.2 Chocs répétés sur verre plan (Verre/PVB/Verre, 3 /0.76 /3 mm)
On résume dans le tableau 1 quelques observations visuelles aprés 50 chocs répétés et
sur la méme face.

On présente sur la figure 13 les séquences de la chute de la bille de (500 + 1) gr de
I'¢lectroaimant (instant de chute () a l'instant (t,), (t,).. et (tf) sur une hauteur de 150 cm,

ainsi que la masse totale des fragments de verre aprés 50 chocs: grains micrométriques,

macroscopiques, en paillette, ... etc. (figure 14).

N° Observation visuelle Flexion de I’éprouvette

Essai n°1:

A partir du point d’impact de la bille en acier de 500 g, un 1
01 | ensemble de fissures radiale et orthoradiale (figure 1). La fissure r f |
se présente comme une feuille de palmier dont le diametre d est

inférieur a 1 mm. d<1lmm

Essai n°2:

- 2 rebonds de la bille en acier. | l
02 | - Empreinte de la bille < 1mm. f

- quelques débris de verre. mm<d<4mm

Essai n°5: [\7‘1
03 | Rebond de la bille avec une amplitude moindre que celle de I’essai

1. Une fléche de I’ordre de 6 mm
d=6mm

Essai n°20:
04 | Un premier petit trou de 3 mm de diamétre moyen est observé sur
1’éprouvette (rupture du verre/PVB/verre).

Essai n°24:
05 3 petits trous de diameétre moyen entre 3 et 4,5 mm
(figure 24).

Essai n°30:
Une fléche de I’ordre de 29 mm. Avec une augmentation de la N/[

taille des trous

06
@ d=29 mm

Essai n°35:

07 Une fléche de 1’ordre de 38 mm W

d=38mm
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Essai n°38:

a: Rupture sur la partie supérieure de la || b: Amorgage d’une fissure sur 20 mm par
08 lévre du verre/pvb/verre par rapport a || rapport au diamétre du pointd’impact qui de
I’éprouvette d’une forme de Iévre. I’ordre50 mm, largeur de a fissure < a 1.4 mm

A

Essai n°40:
- Rien de spéciale n’est observé.
- On observe un affaissement de la partie A plus important Augmentation relative de la partie B

09

Essai n°50:
La bille passe a travers 1’éprouvette. Le diamétre du trou est égal

au diamétre de la bille en acier.

Rupture des trois couches de

/ I’éprouvette N | /|,
10 %) 5
: o

Passage de la bille aprés

50 chocs sur la méme zone

Bille en acier de 500
grammes, diamétre = 45 mm

Tableau V. 1: Effet du choc répéte.

== = e == m i =]
‘ A dr o ar .‘
| ) | | s | 1 i
a| | | | |
| | | | |

'

O L

Figure IV. 13: Chocs répétés, Séquences de la chute de la bille de (500 + 1) g de I'électroaimant
Jusqu'au point d’impact. (Instant de chute a l’instant t. et sur une hauteur de 150 cm).
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La masse totale des fragments de verre (figure 14) aprés 48 chocs (grains

micrométriques, macroscopiques, en paillette, ... etc.)est de 26.042 gr.

Figure 1V. 14: Fragments d0 aux chocs répétes sur le verre plats sous
forme de sandwich (Verre/PVB/Verre ; 3 mm/0.76 mm/3 mm).

VI11.1.7.3 Choc unique
Dans les trois cas(a=b=30mm), (a=30,b=50) €t (a=30, b=60), les configurations des

fissures présentent pratiqguement une symeétrie par rapport a la fissure principale sur les deux

faces (figures 15 et 16). Dans le cas ol(a=b), la distribution des fissures est sensiblement
identique aux chocs répétés. Dans le cas ol (a<b), la distribution des fissures est pratiquement

symétrique par rapport a la fissure médiane.

Aucun effet appréciable sur le PVB, pas de déchirure. La masse des fragments (débris)
de verre du au choc sur la face 1 est négligeable ; par contre la masse dd au 2°™ choc sur la
face 2 donne des fragments au total de poids de I’ordre 4,7412 g (figure 16). La figure 13

montre la chronologie du choc unique.

a) Prise de vue apres le deuxieme choc b) Prise de vue aprés le deuxiéme choc

(face 1) (face 2)

Figure IV. 15: Choc unique sur la 1ere et la 2éme face du feuilleté.
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Sur les deux faces 4,7412 g des débris de verre résultant des chocs. 1 g de débris de verre

résultant du choc sur la premiére face.

& . . . éme p,.: \ .
1" Prise de vue aprés le deuxiéme choc 277" Prise de vue apres le deuxieme choc
Figure V. 16: Débris de verre apres un choc unique sur les deux faces.

VII11.1.7.4 Essai pour les éprouvettes cas (a=b)
Dans le cas ou I’éprouvette est sous forme carré (a=b):
la distribution des fissures est sensiblement identique aux chocs répétés.

- Pas de déchirure du PVB.

VII1.1.7.5 Essai pour les éprouvettes a <b

% Cas: a<b, a=30 et b=50
La fleche du au choc sur la face 1 est de 10 cm par rapport a la position

d’équilibre de 1’éprouvette (figures 17).
La fleche du au choc sur la face 2 est de 5,4 cm par rapport a la position

d’équilibre de 1’éprouvette (figure 18).

+ Cas: a<b, a=30 et b=60
La fleche du au choc sur la face 1 est de 9,8 cm par rapport a la position

d’équilibre de I’éprouvette.
La fleche du au choc sur la face 2 est de 4,2 cm par rapport a la position

d’équilibre de I’éprouvette.

Donc plusb >a plus la fleche est importante dans les deux cas de figures.

50 cm
Verre Verre

30 cm

Dimension des éprouvettes type 2 (a < b)
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Choc unique: 1°" face

Position d'éuilibre de I'éprouvette

1
|
: T

12 cm : 1

| '.'I.O'?:m

1 P .

Face /
Figure 1V. 17: Fléche aprés le choc sur la face 1.
Position d'éuilibre de I'éprouvette
12 cm

10 cm

54 cm

Face {

Face l

Figure 1V. 18: Fléche apreés le choc sur la face 2

VII11.1.7.6 Fragmentation

La figure (19) montre I’effet de la fragmentation a 1’aide d’un marteau de 15 gr en

carbure de tungsténe sur une éprouvette feuilleté Verre/PVB/Verre de 3m/0.76 mm/3 mm.

(a) Face 1 de I’éprouvette

(b) Face 2 de I’éprouvette

Figure V. 19: Fragmentation (a) face d'attaque (b) effet de I'impact.
Autour du point de I'impact de taille inférieur 8 4 mm, on note une distribution des

fissures radiales et orthoradiales avec 3 distributions de fissures concentriques dont le

diamétre n’excéde pas les 30 mm (figure 19a et 19b).

- Par la suite un départ des fissures vers les bords de I’éprouvette

- La masse maximale du plus gros fragment pesé n’excede pas les 1,41 gramme.

- Lalongueur maximale du plus long fragment n’excéde pas les 25,01 mm.
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- La masse maximale des gros fragments avec les petits ainsi que les grains peses
n’excédent pas les 6,99 gramme et cela aprés 14 chocs par rapport au choc

initial (résultat complémentaire).
La figure (20) montre la chronologie des séquences prise a partir d'un film vidéo pour

montrer 1’effet de la fragmentation. Dans ces sequences, on montre le déplacement
dans I’espace du plus grand grain du point d’impact jusqu’a la position d’équilibre
avec une continuation de la fragmentation pendant un certain temps t, il faut noter que

cela n’est pas observable qu’apres visionnage du film image par image.

Les fleches jaunes indiquent les positions des grains

et des micros grains aprés fragmentation

Figure IV. 20: Chronologie des séquences prises a partir
d'un film vidéo pour montrer [’effet de la fragmentation.
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VIIN.1.8 Conclusion
Le produit qu’on va préparer en collaboration avec la SARL Miroiterie El-

Kods sis Annaba, et étudier au niveau de notre laboratoire LEAM dans le cadre de
cette theses. , il est a signaler que ce travail rentre dans le cadre de I’intégration des
produits fabriqués par les industrielles Algériens au profit des concessionnaires
étranger en 1’occurrence Cital-Alstom tramway Algérie) répond aux normes standards
de fabrication du verre feuilleté conformément a la norme AFNOR NF. F31 250.

Le produit peut étre utilisé dans le transport public et en particulier dans le
transport ferroviaire roulant a grande vitesse sans aucun danger potentiel pour les
usagers en cas de vandalisme extérieur, (jets de pierre, ... etc.).

Les conditions de découpes et d'assemblage du verre feuilleté répondent aux
normes de fabrication standards et la norme AFNOR précitée.

Les équipements de traitement thermique répondent a la norme standard de
fabrication des produits viscoélastique et autres.

On vient d'illustrer les principaux phénomenes et meécanismes provoquant la
dégradation du vitrage et la dissipation d’énergie cinétique du corps de choc feuilleté
(verre/PVB/verre, 3mm/0.76mm/3mm) en considérant celui-ci comme indéformable
(viscoélastique). Trois points importants sont donc a souligner:

- Le premier est I’importance de la fragmentation et donc de la nature du verre, sur
la forme méme des fragments.

- Le deuxiéme est la nature de I’intercalaire (film PVB). On mit en évidence ses
propriétés mécaniques/physiques, 1’influence de la température, sa résistance en
traction, sa résistance a I’indentation par essai de dureté et de microdureté (étude
complémentaire) et sa résistance a la déchirure.

- Enfin le troisieme est la qualité de I’adhérence. Il est a noter qu'une tres forte
adhérence diminuerait la décohésion locale a I’interface verre/film intercalaire. Cela
conduirait a une déformation plus importante du film intercalaire qui favoriserait sa
rupture en traction ou son indentation par les fragments de verre et ainsi la propagation
d’éventuelles déchirures. A contraire, une trop faible adhérence limite la fonction
méme du vitrage qui est de retenir les fragments et d’assurer la stabilité de sa mise en

auvre.
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VII1.2 Deuxieme partie : Montage et test du verre feuilleté utilisé pour la
protection contre les chocs de haute vitesse.
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VIl.2.1 Introduction
Dans cette partie, on étudiera deux types de verre feuilleté anti-balle des véhicules

blindés, ils sont congus pour la protection des personnes contre les chocs a grandes vitesses
(tires des balles).

Le premier type est compose de quatre couches de verre liées entre elles par trois
films de polymeéres (PVB), il est caractérisé par sa résistance balistique, sa transparence
optique mais une surcharge a vide trés importante pour le véhicule, qu’on appelle par la suite
“‘configuration classique ou type 1°° [02].

Le deuxiéme type est composé de (n) couches de verre et (n-1) des plaques de
polyméres (PC, PMMA, ...etc.), liées entre elles par des films de polymeéres (PVB, PU). Il est
caractérisé par sa résistance balistique élevée, un poids tres faible et une transparence optique
meilleure par rapport a la configuration classique du feuilleté. Ce type présente la nouvelle
génération du verre balistique qu’on va appeler « nouvelle configuration ou type 2 » [03].

L’ensemble des éprouvettes (¢chantillons) ont été ¢laborées en collaboration avec la
SARL MK-Kaods sis zone industrielle les mines de Annaba, spécialisé dans la fabrication du

verre feuilleté et du verre sécurité.

VII.2.2 Préparation des éprouvettes en verre feuillete pour les tests
balistiques
Deux types d’éprouvette de verre feuilleté (laminé) ont été préparées selon le procédé

(Ch-04, partie 01).
Le premier est un feuilleté classique composé de (n) couche de verre de 6 mm
d’¢épaisseur et (n—1) films en Polyvinyle de Butyral (PVB) de 1.8 mm (figure 21), les

caractéristiques de ce prototype sont résumées dans le tableau 2.

Figure 1V. 21: Dimensionnement de prototype de verre feuilleté pare-balle élaboré
au niveau de 'usine SARL MK-Kods sis zone industrielle de Annaba.

Couche Verre Film polymeére (PVB)
Nombre de couches 04 03
Epaisseur de chaque couche 6 mm 1.8 mm
Dimensions (LxMXxE) 63mm x32mmx33mm
poids 16 Kg

Tableau IV. 2: Caractéristiques du verre feuilleté de type configuration classique.
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Le deuxieme est un feuilleté de (n) feuille de verre et (n-1) feuilles de polymére (nouvelle
configuration), pour valider notre étude, on a réalisé sept (07) configurations (tableau 3).

118

Epaisseur
Couches PVB | PC | PVB | PC apres
- laminage
S Epaisseur (mm) 0.7 5 0.7 5 29,45 mm
= Poids (Kg) 12
= - -
3 Dimension(LxM) 50 * 415
G (cm)
L —
Densité
surfacique(Kg/cm 57,23
%)
Epaisseur
Couches PVB P'\':M PVB PVB PC apres
laminage
o Epaisseur (mm) 8 0,7 5 0,7 6 0,7 5 25.19 mm
S Poids (Kg) 9.43
g Dimension(LxM) (cm) 40 x 49.5
< Densité
(S]
W | surfacique(Kg/cm?) 47,63
Epaisseur
Couches PVB PC apres
? laminage
§ Epaisseur (mm) 8 0,7 6 0,7 4 0,7 5 24.54
S Poids (Kg) 10.39
S | Dimension(LxM) (cm) 40 x 50
Densité surfacique
(Kg/em?) 51,95
Epaisseur
Couches PC apres
<t laminage
S Epaisseur (mm) 10 0,4 04 [ 5] 04 5 26.9 mm
'g _ Poi_ds Kg 8.77
< Dimension (LxM) 40 X 50
w (cm)
Densité surfacique
(Kglem?) 43,85
Epaisseur
Couches PVB | PC apres
w laminage
é Epaisseur (mm) 10 0.7 8 0.7 6 0.7 5 30.58 mm
% Poids (Kg) 13.70
5 Dimension (LxM) 41x50
L (cm)
Densité
surfacique(Kg/cm?)
5 o . .
8 o Couches pVB | pc | EPaisseurapres
S 2 laminage
L0l




Epaisseur (mm) 8 [ o7 ] 6 [o07 ] 4 |07 | 5 | 24,9
Poids (Kg) 8.94
Dimension (LxM) 41.50
(cm)
Densité
surfacique(Kg/cm?) a4t

Couches Epalsse_ur apres
= laminage
s Epaisseur (mm) 8 0,4 5 0,4 6 0,4 5 25,3
= Poids (Kg) 8.86
= - -
3 Dimension (LxM) 40 x 50
5 (cm)
Densité surfacique
(Kg/lem?) 44,3

Tableau IV. 3: composition des éprouvettes de la nouvelle configuration
utilisées dans les essais balistiques.

VII.2.3 Verre feuilleté classique
Le protocole des tests balistique a été inspiré de la norme NIJ 0101.06 relatif aux essais

de résistance balistique [04].

VII1.2.3.1 Banc d’essai

Les premiers essais balistiques sont effectuées dans le tunnel de tir conditionné au
niveau de I’Institut Nationale de Criminologie et Criminalistique de la Gendarmerie Nationale
(INCC/GN), Ia cible est placée a 15 métres de I’extrémité du canon du stand de mesure, la

munition utilisée est équivalente a celle d’un fusil d’assaut de type AK-47calibre7.62*39 mm
de (figure 22).

Banc d’essai 1

Figure 1V. 22: Tunnel de tir pour tests balistique avec arme de type AK-47.
IX. IVV.3.2 Caracteéristiques des armes utilisées pour les tests
Comme indiqué auparavant les armes utilisées pour effectuer les tests

balistiques sont le AK-47 et le Beretta 92fs (tableau 4).

Caractéristiques AKA47 Beretta 92fs
calibre 7.62 mm. 9 mm
vitesse initiale 715 métres/ seconde. 390 m/s
pouvoir de pénétration 25 c¢cm de sapin & 500 m. /
pouvoir de perforation 3.5 mm d’acier a 300 m. /

Tableau IV. 4: Caractéristiques des armes utilisées dans les tests balistiques.

119




IX.1.1.1 Tests balistiques (configuration classique)

Les Résultats des tests balistiques obtenus sur la premiére série d’éprouvette (voir
tableau 2) ont été réalisés sur le banc d’essais 1, calibre : 7.62*39 mm, a une distance de 15m,
ou deux (02) tirs sont effectués sur chaque éprouvette, on note :

Deux impacts sont observés avec des fissures sur le premier verre de chaque
éprouvette du sandwich sans atteindre le deuxieme verre, tout en restant monobloc (figures
23).

Figure IV. 24: Impact sur I'échantillon N°2 (face avant) apres le premier tir (arme AK-47).
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Pour la 2°™ série, la pénétration du projectile est de 8 mm avec formation d’une hernie sur la
face arriere du sandwich (figure 24).

Les resultats des tests balistiques sont résumés dans le tableau 5.

. Type Calibre | Distance . Profondeur de .
Eprouvette Jarme (mm) de tir Tir perforation (mm) Observation (s)
- Projectile dévié par le o )
Série 1 01 support d’échantillon tir N°1 manqué
15 Absence de
AK-47 | 7.62x39 m 01 8 perforation
Série 2 totale
Absence de
1 .
0 8 perforation totale
Tableau IV. 5: Tests balistiques obtenus sur la série d’échantillon N°I et 2 des feuilletés

(configuration classique).
IX.1.2 Tests balistiques (Nouvelle configuration du verre feuilleté)
IX.1.2.1 Tests balistiques

Le protocole des tests balistique a été inspiré de la norme américaine (N1J 0101.06) [04,
05].

1X.1.2.2 Armes et distances des tirs

Les tests balistiques ont été réalisés dans un champ de tir, part un groupe de sniper du
DSI-GN, avec un fusil d’assaut de type AK-47 calibre7.62*39 mm et dune arme de pointe de

type BERETTA 9 mm, a une distance de 15 m et 10 m a partir de I’extrémité du canon
respectivement, (figure 25).

Figure 1V. 25: Champ de tir pour tests balistique avec une arme
de type AK-47 et arme de pointe BERETTA.
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IX.1.3 Résultats des tests balistiques
Les tests balistiques effectués sur sept (07) échantillons (type 2) avec un calibre de

7.62*39mm et de 9 mm, a une distance de 15 m et 10 m respectivement sont représentés sur
les figure 26, 27, 28, 29, 30, 31 et 32, tandis que les résultats d’observation sont regroupés
dans le tableau 6.

Selon les résultats obtenus, on remarque que :

- I’échantillon (01) a arrété une balle et 1’échantillon (05) a pu stopper deux balles de

tires effectuées par le AK-47.
- Tandis que les tires effectués par I’arme de pointe Beretta sont arrétés par toutes les

éprouvettes (aucune éprouvette n’a été perforée).

Le prototype a recu trois tires. Dans ce qui suit les résultats seront présentés :

Impacts de la balle sur la face avant Hernies sur la face arriere

Impacts de la balle sur la face avant Hernies sur la face arriére
Figure IV. 28: Figure 27: Echantillon N°3 aprés trois tires (arme BERETTA 9 mm).
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Figure IV. 31: Echantillon N°6 apres trois tires (Arme AK-47et BERETTA.

Figure 1V. 32: Echantillon N°7 aprés trois tires (arme BERETTA 9 mm)
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Type d’arme (:(?T:'r?];e D:js;e}[?rce N° du Tir perforation
1 AK-47 7.62 x 39 15 01|02|03 | non | oui | oui
2 AK-47 7.62 x 39 15 0102|033 | oui | oui | oui
c 3 Beretta 9 15 01|02 |03 | Non | Non | Non
2|4 Beretta 9 15 01|02 |03 | Non | Non | Non
g 5 AK-47 7.62 x 39 10 [01]02]03]Non|Non| oui
S Beretta
W6 | troisieme tire | 9et7.62x39 10 01|02 |03 | Non | Non | oui
en AK-47
7 Beretta 7.62 x 39 15 01|02 |03 | Non | Non | Non

Tableau IV. 6: Résultats obtenus apreés tests balistiques sur les nouvelles configurations.
IX.1.4 Test de durabilité
Les essais de durabilité sont réalisés sur le verre feuilleté destinés a équiper les
fenétres des matériels roulants ferroviaires (tramway Algérie). lls sont inspirés de la norme
ISO 12543-4 [06], qui définit les méthodes de test de verre feuilleté vis avis les influences
climatiques (chaleur et humidité), ces tests ont été réalisés au laboratoire Incident Chimique et
Biologique/CRD-GN, en I’occurrence figure (33):
- Test a haute température ;
- Test d’humidité.
Les échantillons utilisés dans ces deux tests sont composées de deux couches de verre
liés entre elle par un film de PVB.
IX.1.4.1 Vieillissement a haute température
Cet essai permet de déterminer si le verre feuilleté peut résister a une exposition a des
températures élevées pendant une période de temps prolongée sans que leurs propriétés
physicochimiques soient altérées.
Pour ce faire, une série d’éprouvette de verre feuilleté de dimension de [(30 mm x 30
mm x 0.78mm] sont introduites dans une étuve universelle (figure 33b), un palier de
température de 10°C/min est appliqué jusqu’ a 100°C, puit maintenu durant 16 heures, suivit

d’une trempe a ’air libre a température ambiante du laboratoire (tmoy = 24°C).
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L’inspection visuelle des éprouvettes (figure 34) n’a révélé aucune modification de I’aspect
des feuilletés :

- Aucun délaminage, ni de trouble dans les éprouvettes (décoloration) ;

- Aucune apparition de bulles d’air a I’interface du feuilleté

- Invariance de l'indice de réfraction des sandwiches, etc...

Figure IV. 34: Inspection d’échantillon aprés traitement thermique.

1X.1.4.2 Essais d’humidité

Cet essai permet de déterminer si les échantillons de verre feuilleté sont capables de
résister aux effets d’humidité pendant une période prolongée sans que leurs propriétés
optiques soient modifiées. Les effets d’humidité sont jugés par 1’apparition des bulles d’air,
délaminage et la brume.

Trois éprouvettes de verre feuilleté de dimension de (30 mm x 30 mm x 0.78 mm) sont
sélectionés aléatoirement a partir de trois lots diffents puis sont verticalement dans un bac
d’eau et introduit dans un incubateur universel, a une température de 50 + 2°C pendant 15
jours, et un taux d’humidité relative de 95 + 5 % pour provoquer une condensation de 1’eau.
Un espacement de 5 cm est nécessaire entre les éprouvettes. Afin que le condensat se forme

sur les parois ou le plafond de I’enceinte d’essai et ne tombe pas sur les éprouvettes.

125



Apres cette période d’incubation, les éprouvettes subissent un trempe a I’air libre pendant 2
heures puis sont placé dans un autoclave pendant 48 heures ou le taux d’humidité est
inférieure a 25 +/- 2° pour des observations optiques (figure 36).
L’inspection visuelle des éprouvettes n’a révélé aucune modification de 1’aspect des

feuilletés :

- Aucune apparition de bulles sur les bords des feuilletés (15 mm)

- Pas de délaminage.
Remarque :
Dans le cas d’homologation du produit fini: Si un essai dans une série d’éprouvette donne un

résultat négatif, une nouvelle série d’essai doit étre effectué.

Figure IV. 35: inspection d’l'échantillon apreés le test d humidité

IX.1.5Conclusion
Dans ce chapitre on a présenté les résultats des tests balistiques effectués sur

deux types de verre feuilleté, le premier type est un verre feuilleté ordinaire composé
de plusieurs couches de verres liées entre elles par des films polymeéres (PVB) ; le
deuxieme est de nouvelle génération de verre feuilleté ou les couches de verre sont
remplacées par des plaques polymeres (PC et PMMA). Ces deux types sont élaborés
au niveau de I’usine SARL Miroiterie El1-Kods — Annaba.

A. Verre feuilleté ordinaire : un test balistique a été effectué sur ce type de verre,
il est concluant, ou les deux échantillons de verre sont résisté aux tirs d’armes a feu
(pas de perforation totale et bonne adhérence), un seul inconvénient, le poids qui a
atteint les 16 Kg, ce qui représente un handicap lors de son utilisation.

B. Verre feuilleté de nouvelle configuration : dans le deuxiéme type de verre, on

a essayé de minimiser le poids en remplacant les couches de verre par des plaques
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polymeres en 1’occurrence le PC et le PMMA, ces deux derniers sont les plus utilisées
dans I’industrie de verre feuilleté pare-balle[08][09], lors des essais on a utilisé deux
types d’armes a feu, une arme de pointe et un fusil d’assaut, afin de déterminer le
niveau de protection de cette configuration; les résultats obtenues sont concluants,
d’ou une bonne résistance contre I’arme de pointe et le fusil d’assaut (1I’échantillon
(05)). maison a remarqué que le PVB n’adhére pas bien au polycarbonate et au
PMMA et que la couche de film PU qu’on a utilisé est trées mince. La prise en
considération de ces deux derniéres remarques meéne a augmenter le niveau de
protection de ce type de verre feuilleté.

1X.1.6 Recommandations
1- La SARL-Miroiterie-El-Kods sis Annaba doit veiller sur les conditions de

stockage des films en polyvinyle de butyrate (PVB).

2- 1l doit contrdler le tét d’humidité des films en PVB avant de procéder a la
découpe et I’assemblage du produit fini des sandwiches multicouches en
verre/PVB/verre.

3- Doit faire des tests préliminaires de fabrication sur des d’échantillons témoins
avant le lancement de chaque fabrication en série des sandwiches multicouches en
verre/PVB/verre.

4- Vérifier la qualité du verre, de vérifier les paramétres optiques surtout pour les

pare-brises (absorbation réflexions des rayons solaires, ... etc).

5- Un contrdle technique périodiques des équipements rentrant dans le processus
de fabrication (vacuum box, autoclave, machine de découpe, ... etc.) doit étre
effectué.

6- La découpe et le faconnage des bords doit étre effectué sur une machine

specifique a la préparation du feuilleté.
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X. Conclusion genérale
La présente étude s’inscrit dans le cadre général de la caractérisation mécanique des

systémes multicouches (verre/film/verre/film...) par différentes techniques, domaine qui fait
I’objet de nombreuses études. L’objectif de cette thése était de comprendre et de modéliser le
comportement mécanique d’un verre feuilleté composé de plusieurs couches de verre et des
films polymeéres (PET, PVB...), monté sur des véhicules militaires exposés aux tirs des armes
et aux explosions. La démarche qui a été établie consiste a developper un modéle
expérimental-théorique, on utilisant les ondes ultrasonores de haute fréquence (50 MHz), afin
de pouvoir déterminer les parametres mécaniques (module de Young, coefficient de poisson
et la densité) du différente composantes du systeme multicouche (verre feuilleté) ; ce modele
est compose de trois partie :

4. Partie expérimentale : un dispositif expérimental a été mis en place pour la mesure de
coefficient de réflexion Rexp . La procédure d'acquisition de champ incident et les corrections
de decalage appliquées pour obtenir les coefficients de réflexion corrects ont également été
développées.

5. Partie théorique : dans cette partie on a développé un modéle mathématique (Modele
d'Interaction viscoélastique (IM)) qui peut calculer le coefficient de réflexion Rio; les
calculs mathématiques ont été effectués par le logiciel de calcul formel Maple.

6. Troisieme partie : les deux resultats (expérimentale Rex, et théorique Ring) ont été
confrontés pour calculer les parametres mécaniques (E, v et p) en utilisant la fonction cofit.

On a trouvé que les paramétres mécaniques obtenus concordent bien avec ceux qui
sont rapportés dans la littérature pour des matériaux de méme composition.

Puis on a étudié la relation entre la microstructure des polymeres et leurs propriétés
mécaniques via I’analyse par DRX, I’essai de traction et 1’essai de dureté, comme on a étudié
le vieillissement accéléré du polycarbonate. Cette étude montre que :

- Les méthodes d’élaboration des films ou des plaques des polymeéres peuvent
déterminer leurs comportements mécaniques ;
- L’exposition du polycarbonate a I’'UV peut accélérer son vieillissement.

Apres, on a montré qu’on peut améliorer le verre feuilleté¢ dite ordinaire, qui est
composé de plusieurs feuilles de verre liées entre elles par des films de PVB, en réduisant le
pois et augmentant sa reésistance balistique toute en gardant sa transparence, par le
changement des feuilles de verre par des plagues de polycarbonate (PC) et de
Poly(Méthacrylate de Méthyle) (PMMA).
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XIl. Annexe 01

X1.1  Systéme d’équation pour un film collé sur un substrat (milieu semi infini)

0 sl sxf 0 0 0 _ 1. cos( thetaii) pii
ofef
-ssnh(ellL) ell scosh(wellL) ell scosh( 23l L) f -ssinh( 3l L) of -5 w2l -sif 0
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X1.2  Systéme d’équation pour un film posé sur un substrat (milieu semi infini)

0 sl S 0 0 0 _ L cos(thetaii) pii
cfef
-ssinh(ell L) rell scosh( el L) well scosh( 31 L) &f -ssinh( 23] L) of -5l -5 0
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