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Résumé

Nous utilisons la technique de diffusion multiple de la lumiére résolue tem-
porellement et spatialement pour sonder la déformation macroscopique et la dy-
namique microscopique sur des échantillons de polyméres et élastomeres, lors
des essais mécaniques. Ces expériences montrent l’intérét de cette technique en
tant que méthode pour prédire ’occurrence future et la localisation de la défail-
lance macroscopique d’un matériau.

Abstract

We use space and time-resolved Diffusing Wave Spectroscopy technique to
probe the macroscopic deformation and the microscopic dynamics during me-
chanical tests on polymer and elastomer samples. These experiments show the
interest of this technique as a method to predict and localize the occurrence of
the macroscopic failure of a material.

Mots clefs : Précurseurs microscopiques, Fracture, Es-
sais mécaniques, Diffusion multiple de la lumiére

Introduction

Nous utilisons la technique de diffusion multiple de la lumiére[1] (Diffusing
Wave Spectroscopy, DWS) résolue temporellement et spatialement pour sonder
la déformation macroscopique et la dynamique microscopique de nos échan-
tillons. Ces mesures montrent que la DWS résolue spatialement peut donner
des informations similaires (au niveau mésoscopique) et complémentaires (dy-
namique microscopique) a celles obtenues par les méthodes classiques (machine
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de traction couplée & un banc de stéréo corrélation). Nos expériences nous per-
mettent d’obtenir une carte de la dynamique microscopique dans 1’échantillon,
par mesure du déplacement carré moyen (MSD), avec une résolution qui peut
atteindre la fraction du nm?2, moyenné sur des régions d’intérét (ROI) qui font
typiquement quelques dizaines de microns de taille. Par ailleurs, nous mesurons
le déplacement rigide mésoscopique des mémes ROIs définies pour la dynamique
microscopiques.

1 Matériau

PolyDiMethyl-Siloxane, PDMS

Le PolyDiMethyl-Siloxane (PDMS) est un élastomeére trés utilisé dans la micro
fluidique pour ses propriétés viscoélastiques et la facilité de sa fabrication. Nous
avons synthétisé le PDMS en utilisant un kit Sylgard 184 (Dow Corning Cor-
poration). Lors de la fabrication, des particules de Titanium dioxyde (TiO2)
de 300 nm de taille (Marion Technologies) ont été rajoutées au polymeére (& une
fraction massique de 0.002), pour obtenir un échantillon suffisamment turbide
pour les mesures de Diffusing Wave Spectroscopy (DWS). On ajoute ensuite
un agent réticulant a un ratio 10:1 massique. Le mélange est mis & dégazer
sous vide afin d’évacuer les bulles d’air. Ensuite on place ce mélange au four a
90°C pendant 1h. Les échantillons ont au final un aspect blanc et possédent un
module de Young E = 750 kPa, d’apres|2].

2 Méthodes expérimentales

L’essai se compose d’une succession de tractions uniaxiales, suivies par des
phases de « relaxation », ou la déformation imposée est maintenue constante.
On augmente ainsi progressivement la déformation, jusqu’a la rupture macro-
scopique du matériau. Une entaille & profondeur maitrisé (1 mm) a été faite sur
toute la largeur de I’éprouvette (en direction orthogonale & celle de la déforma-
tion imposée) pour provoquer la rupture.
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3 Résultats

Au cours de la phase de traction, la mesure mésoscopique du déplacement
est en accord la déformation imposée. Pour les quelques premiéres phases, le
déplacement microscopique peut étre modelisé comme étant due & une défor-
mation affine en utilisant un formalisme développé dans [3].

Les phases de relaxations suivant les phases de tractions sont caractérisées
par des réarrangements microscopiques qui ralentissent au cours du temps suite
4 la relaxation de la force macroscopique nécessaire pour maintenir la déforma-
tion imposée. On observe un scénario complétement différent & ’approche de
la rupture macroscopique (Fig. 1). La dynamique microscopique devient deux
ordres de grandeur plus rapide que dans les étapes précédentes de relaxation, en
relevant ainsi des réarrangements microscopiques que conduiront & la défaillance
macroscopique. Par ailleurs, cette forte augmentation de la dynamique micro-
scopique se produit des milliers de secondes avant la défaillance macroscopique,
ainsi démontrant le grand potentiel de ces mesures comme un moyen de détecter
des précurseur dynamiques de la défaillance du matériau.
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Figure 1: (Ar?(10)) Vs Time.
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Nous construisons une cartographie dynamique 2D pour suivre la dynamique
microscopique des différentes région d’intérét sur ’échantillon (Fig. 2). Cette
carte indique que les réarrangements microscopiques présentent des hétérogénéités
spatiales lors des phases de relaxation lorsque 1’échantillon est parfaitement fixe.
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Figure 2: Cartographie de la dynamique mesurée a ¢ = 12990 s et pour un
retard 7 = 10 s. Le code couleur correspond au MSD en nm? .

D’autre part, si 'on compare la cartographie dynamique avec une image

aprés la rupture, nous observons que la région qui présentait les réarrangements
microscopiques les plus rapides c’est la région oil le rupture se passe. Ce résultat
nous permet de pré-localiser la région de la fracture.

Figure 3: image de ’échantillon a t = 15070s, apres sa fracture.

Ces expériences montrent 'intérét de cette technique comme méthode pour
prédire et pré-localiser une éventuelle fracture d’un matériau.
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