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Les figures IV.l4 a et IV.l4 b représentent la variation de ÀH en fonc­

tion �r�e�s�p�e�c�t�~�v�e�m�e�n�t� du temps de recuit et du logarithme népérien du temps de re­

cuit. 

La figure IV.l4 b montrent que ÀH est une fonction linéaire croissante de 

Log tr à température de recuit donnée. 

Pour les température de 120°C et 130°C, les courbes de la figure IV.l4 a 

montrent que la variation d'énergie relaxée est très rapide pendant les premières 

heures de recuit alors qu'à 110°C aux mêmes durées de recuit l'évolution de ÀH est 

beaucoÙp plus lente. 

Les résultats obtenus sont en accord avec ceux de BAUWENS [60]. 

D'une manière générale, plus le recuit est effectué à une température voi­

sine de T pour une durée de recuit donnée, plus l'énergie relaxée est importante. 
g 

Cependant on peut noter que dans la gamme de temps de recuit �~�x�p�l�o�r�é�e� (tr < 72 h), 

l'équilibre thermodynamique n'est pas atteint puisque ÀH ne présente pas de valeur 

limite. 

A ce titre les résultats de MARSHALL et PETRIE [61] montrent que l'équili­

bre est atteint à des temps beaucoup plus importants. Ces auteurs ont étudié en 

fonct.ion de la température de recuit Ta et du temps de recuit t, la variation de ÀH 

exprimée comme Ht (Ta)-He(Ta) c'est-à-dire la différence à Ta entre l'enthalpie du 

matériau recuit pendant t à Ta et l'enthalpie d'équilibre. Leurs résultats, pour le 

polycarbonate, représentés sur la figure IV.l5 montrent que les temps de retour .à 

l'équilibre sont extrèmement long, même lorsque les recuits sont effectués à l5°C 

seulement au dessous de la température de transition vitreuse. Ainsi à l29°C, 

l'équilibre ne serait atteint qu'après des durées de recuit de 6 mois tt. 

1 �~�- Polycarbono!e 
Lexan 145 

i 
1 

(Tg •146°Cl 

7 �1�0�~� 
:!' ' 
8 ! 129•c 

ô' 
. &- 1 

�o�5�~� t36"C 

�!�~� 
10"' 10' 

Anneohng lime, hr 

. ' 

Figure IV .15 Enthalpl)-relaxation data for PC al t:ariur1.ç temperature' 

; 

J 

oo' 



1 
~ 

1 

1 

1 
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Nous avons testé des échantillons ayant été recuits aux températures pré­

cédentes pendant des durées de 3 heures, 18 heures, 45 heures et 8 jours. 

Les essais de compression sont réalisés en sollicitation quasi-statique 1 

la vitesse de 3 x l0-2s-l sur des échantillons recuits l 110°C et 120°C. 

Les essais de compression aux barres d'Hopkinson sont effectués aux vites­

ses de 1100s-l, 2200s-1 et 3200s-l sur des échantillons recuits l 110°C, 120°C et 

130°C. 

Tous les essais de compression sont réalisés l température ambiante. 

IV.3.2.1 -Essais quasi-statique de compression 

Les figures IV.l6 et IV.l7 illustrent, pour des durées de recuit de 3 

heures et 7 jours l'influence de la température de recuit sur la réponse du poly­

carbonate par rapport l celle d'un échantillon de référence (rajeuni uniquement l 

160°C). 

On constate que pour une durée de recuit donnée la contrainte l la limi­

te élastique augmente avec la température de recuit ce qui est en accord avec ce 

qui a été observé par d'autres auteurs (?). Le module élastique n'est par contre 

pas affecté par les traitements de recuit. 

Les valeurs de contrainte l la limite élastique sont indiqués dans le 

tableau IV.3. 

Les figures IV.l8 et IV.l9 reproduisent les réponses des échantillons 

recuits l ll0°C et 120°C respectivement. 

Nous appuyant sur les valeurs du tableau IV.3, nous constatons que la 

contrainte l la limite élastique ~y (er, tr) augmente avec la durée du recuit. 

Compte tenu de la précision des mesures qui, rappelons-le, est inférieur 1 5 %, 

l'augmentation est significative. 
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La figure IV.20 repr~sente la variation de 6~· ~(ar, tr)-~ (ref.) 

avec le logarithme du temps de recuit. Compte tenu du faible nombre de points exp~­

rimentaux, ls variation de la limite ~lastique avec ce paramêtre semble ~tre ind~-· 
1 

pendante de la temp~rature de recuit consid~r~e. Ce dernier paramêtre pour un temps 

de recuit donn~, ne modifie que l'amplitude de l'~cart des contraintes. Plus la 

temp~rature de recuit est proche de Tg, plus l'augmentation de contrainte à la li­

mite Elastique est importante comme nous l'avons observ~ sur la figure IV.l9. 

La comparaison des figures IV.l4 b et IV.20 montre que l'enthalpie re­

lax~e et l'augmentation des contraintes à la limite ~lastique pr~sentent une Evolu­

tion similaire en fonction des paramêtres de recuit. 

Ainsi ces r~sultats confirment l'hypothêse selon laquelle les phEnomênes 

physiques observ~s par des proc~dures exp~rimentales diffErentes, ont tous deux 

pour origine les modifications structurales (diminution du volume libre, modifica­

tion de l'entropie de configuration) induites par le recuit. 

La corrElation est encore plus significative lorsq~'on examine les rE­

sultats de ADAMS et al [ 1· Ces auteurs ont observ~s à parti~ de mesures effectuEes 

par DSC sur des Echantillons recuits que le pic endothermique disparaissait apr~s 

d~formation plastique. De plus l'~nergie thermique associ~e à ce pic correspond 1 

l'augmentation d'Energie mécanique due au r~cuit lors d'essais de compression. Les 

faibles valeurs obtenues semblent indiquer que seules des modifications localisEes 

de la structure sont responsables des phEnom~nes observEs. 

D'autre part il faut souligner que nos rEsultats sur le lexau sont en 

parfait acoord avec ceux de BAUWENS [60], obtenus sur le Makrolon d~formE en trac­

tion. L'accord est d'autant plus satisfaisant que les. conditions expErimentales 

sont diffErentes des natres (Etat de rEfErence, cycles thermiques, essais mécani­

ques de dEformation). Compte tenu de ces remarques, ceci prouve donc la validitE du 

mod~le prEvisionel de BAUWENS exposE au paragraphe 5.2 du chapitre III et ~ue la 

même Energie libre est associEe aux mouvements molEculaires se produisant lors de 

la dEformation 1 la limite Elastique et lors de la densification du matEriau pen-

dant le recuit. 

L'ensemble des rEsultats obtenus montre que la vitesse de refroidisse­

ment 1 partir de T ) Tg d'une part, et les premiers instants du traitement thermi­

que d'autre part, conditionnent de mani~re primordiale l'Evolution du matEriau lors 

du conditionnement thermique de recuit plus que la durEe du recuit elle-même. 11 

s'avêre donc indispensable dorEnavant d'examiner l'influence de ces param~tres sur 

le comportement du matEriau et de clarifier l'importance relative de chacun des pa­

ram~tres du traitement thermique sur les modifications structurales rEsultantes. 
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Figure IV.20: Variation de l'écart de contrainte à la limite 

élastique avec le logarithme népèrien du temps 
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IV.3.2.2 -Essais de compression aux barres d'Hopkinson 

Nous avons vu que lors d'essais quasi-statiques de compression sur les 

~chantillons recuits la contrainte A la limite êlastique ay est le paramêtre le 

plus affectê par les traitements thermiques. 

Nous appuyant sur les valeurs expêrimentales de ce paramêtre group~es 

dans le tableau IV.4, pour les vitesses de sollicitation explorêes, nous pouvons 

montrer qu'aux grandes vitesses de d~formation les traitements thermiques de recuit 

ne modifient pas la r~ponse du mat~riau. Seules les conditions d'obtention du verre 

(vitesse de refroidissement) modifient le comportement du matêriau. 

Les figures IV.2l et IV.22 illustrent la r~ponse d'~chantillons recuits 

pendant 3 heures aux diff~rentes temp~ratures de recuit, test~s A la vitesse de 

llOOs-l (figure IV.2l) ou recuit pendant 45 heures et testês A 3200s-2 (figure 

IV.22). Compte tenu de la pr~cision des r~sultats [(~a/a • 5 %), on ne peut d~gager 

d'influence notable des tempêratures) de recuit A temps de maintien et vitesses de 

dêformation fix~es. Ces deux figures ne sont que l'illustrati~n de la tendance gê­

n~rale observ~e sur toutes les gammes de vitesses de d~formation et de conditions 

de recuit explorêes. 

De même si l'on examine l'influence du temps de recuit, les deux autres 

paramêtres expêrimentaux êtant constants (er et e, aucun effet du traitement ther­

mique ne peut être mis en êvidence (figures IV.23, IV.24, IV.25, IV.26). Pour quel­

ques êchantillons des recuits d'une dur~e de 8 jours A la tempêrature de 120°C ont 

~tê r~alis~s. La figure IV.27 montre que même pour des temps de recuit aussi long, 

la limite êlastique ne varie pas. 

Ces quelques r~sultats, choisis parmi les nombreux essais effectu~s, 

nous amênent A la conclusion que, compte tenu des cycles thermiques adoptés, les 

traitements de recuit n'ont aucune influence la rêponse du polycarbonate dans la 

gamme de vitesses de d~formation explor~e (500s-l < e < 3500s-1). 

Cependant si l'on change les conditions de refroidissement du verre, la· 

figure IV.28 montre que la r~ponse mécanique de celui-ci est alors affect~e. La 

trempe pour effet, comme aux basses vitesses de déformation, de faire chuter les 

caract~ristiques ~caniques. Pour la même vitesse de d~formation, qui est pour cet 

essai de 2200s-1 la limite êlastique atteinte aprês trempe a pour valeur 106 MPa 

alors qu'elle est de 116 MPa lorsque l'~chantillon est refroidi depuis 165°C A la 

vitesse de 3,5°C/min. 
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mite élastique cr du polycarbo-
y 

· nate testé après recuit aux 

grandes vitesses de déformation. 110 112 113 114 

(a en Mpa) y 

120 - 113 114 , 115 

130 110 114 114 

€='= 2200 s - 1· 

REFERENCE 

€ (s-1) cr (!1pa) y 
3 18 45 

boo 109 110 120 121 119 

2200 116 - 120 121 119 119 

\ 

3200 120 ~ 130 118 119 122 

~ -1 
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~ 3 18 45 

' 
110 117 121 . 119 

120 122 122 121 

130 117 121 122 
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1 IV.3.2.3 - Influence conjuguée des traitements de recuit et du vieillissement à 

température ambiante aux grandes vitesses de déformation 

Nous avons examiné l'influence du temps de séjour à température ambiante 

sur des échantillons de référence et sur des échantillons recuits 24 heures à 

130°C. 

Les échantillons de référence ont été testés après des durées respecti­

ves de 24 heures, 7 jours et 3 mois de séjour à température ambiante. Ceux recuits 

l'ont été après des séjours à température ambiante de 2 heures, 1 journée et 6 

jours respectivement. 

La réponse des différents lots d'échantillons est illustrée sur les fi­

gures IV.29 et IV.30 pour la vitesse de déformation de llOOs-1 • Là encore, nous 

n'enregistrons aucune différence dans le comportement du matériaux indépendemment 

du temps de séjour à température ambiante. 

IV.3.2.4 -Influence de l'ambiance de recuit 

Des recuits d'une durée de 24 heures à 130°C ont été effectué sous vide 

et en présence d'argon. La comparaison des réponses des matériaux ainsi recuits 

avec un matériau recuit 24 heures à 130°C sans air est illustré sur la figure 

IV.ll. Tous trois présentent des comportements identiques. 

\ 



- ·- -- ·- - -- --
Contrainte • ~ CDéformatton) Untta % Untta HPa 

Contratnte • ~ (Déformation) Untta ~ '.ln tt 1 HP a 
X•tna B.BB Y•tna B.BB -- X111tna B.BB Y111tn1 B.BB 

Synth~•• d'••••t• Xmaxa 2B Y111ax 1 112.14 Synth~ae d'••••t• X• a x 1 21 Ymax1 115.96 

[ 
1 ·" 1 1 ~1211 1 

1211 2 

1 1 r 
1 1 1 rf ~ .J ·-~~-- 3 

' L-laa 1 Il 3 1 ,r;o "' ........ z 11111 .j -~ 

1 

1 ~. 
1 1 
1 

/j 
1: tz: 6 jours f-

1 1 t': t=/ /2 mois 2: t= 24:_h 
1 , .. 

0 1 Il 
3: t= 2 h 2: t= 7 jours 1 ,r ·~ i 1 

i i 1 
3: ta 24 h 

1 . ! ~~~ • -1 ,~ . e:=llOOs • 

~8 
1 

-1 
1 

€= llOOs 1 1!- ,.;y~ i l ,, . 
: 

..... Il 
1 

1 ,_ 
1 
1111 1 1 1/f/ 4 1 12 " Z8 

r; 
1 1 

lb 4 1 12 " Ill 

-4 j----11 Figure IV.29.b: Influence du t~ps de séjour à tempéra~ure 
J . 

ambiante sur Jes échantillons recuits 24h 

;.'Figure IV. 29. a: Influence du temps de séjour à température à e = 130°C. 
r 

ambiante sur des échantillons de réfèrence. 



Contratnte • ~ CD,formattan>jUnttz 7. 
------------------------~-X.tna B.BB 

-
Un tt 1 t1Pa 
Y•tnz B.BB 

Sy"th~s• d'••••h lx .. axl 21 Y111axz ll4.43 l 

1 r .,. 

118 - 3 
1 

.. ~2 1 
1 

~·-
~ 
i r· 

1 

1 
1 
1 

31 

L 
1 
!-4i8 . 

48 •• 128 158 211111 

1 [ i -+--+--+ 1 1 1 ----f 1 -t---f 

Figure IV.30: Influence de l'ambiance de recuit sur des é~ 

chantillons recuits 24h à 8 ~130°C.Ë~ llOOs-l. . r 
1: Recuit sous vide. 

2: Recuit sous argon. 

3: Recuit sous air. 

-- ·- ·- -- ...-. ..- _.. 



1 

1 

1 

1 

1 

IV.3.3 -Discussion -----

/ L'un des résultats significatifs de cette étude est que le recuit du poly-

.carbonate sollicité en compression l des vitesses de déformation supérieures l 

/ lOOOs-l n'induit plus d'augmentation des caractéristiques mécaniques comme nous 

~avions pu l'observer l partir de résultats d'essais quasi-statiques. 

Les seules différences significatives de comportement sont enregistrées 
1 

entre les échantillons pour lesquelles les conditions d'obtention du verre ont été 

différentes. Ainsi, pour une même vitesse de déformation, un matériau trempé et un 

matériau refroidi présentent des variations de contraintes l la limite élastique 

importantes (figure IV.28). 

Ceci conforte l'observation faite l partir de résultats d'essais quasi­

statiques de compression d'une part et de mesures calorimétiques d'autre part, qui 

montraient que l'évolution des caractéristiques mécaniques et calorimétiques est 

plus conditionnée par la vitesse de refroidissement et les premiers instants du 

traitement de recuit que par la durée de celui-ci. Cette sensibilité de la réponse 

mécanique du polym~re est analogue l celle illustrée par le volume libre qui, comme 

l'a montré STRUIK ([61] page 22 et 23), est un param~tre qui présente une grande 

sensibilité aux vitesses de refroidissement, plus qu'l la durée du recuit. Aux 

grandes vitesses de déformation, la réponse mécanique du matériau dépend essentiel­

lement de la structure du verre obtenu. 

Les travaux de STRUI~ [61] sugg~rent également que le fait que le polycar­

bonate ne présente pas d'effets liés aux traitements de recuit aux grandes vitesses 

de déformation, puisse s'expliquer par un effet d'équivalence temps-température. En 

effet STRUIK a observé que l'effet des traitements thermiques (recuit ou 

vieillissement) disparait lorsque l'on sollicite le matériau l des températures in­

férieur l T~· Ceci conduit l admettre que le comportement du polycarbonate aux 

grandes vitesses de déformation est équivalent l celui que l'on enregistre aux bas­

ses vitesses dans un domaine de température proche ou inférieur l T~. Cela implique 

aussi que les mécanismes structuraux élémentaires engendrant l'état de déformation 

plastique macroscopique soient modifiés avec la vitesse de déformation comme ils le 

sont de mani~re équivalente avec la température l plus basse vitesse. Indépendam­

ment du caract~re moléculaire des mécanismes mis en jeu, l'étude du comportement du 

polycarbonate dans la large gamme de températures et de vitesses de déformation ex­

plorée est donc susceptible de révéler des transitions du matériau. 
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Les résultats expérimentaux sur la réponse mécanique du polycarbonate obtenu par le 

syst~me de barres d'Hopkinson constituent un ensemble de données nouvelles qui vont 

pouvoir être comparées aux prévisions des mod~les proposés pour rendre compte de la 

sensibilité 1 la température et 1 la vitesse de déformation de la limite élastique 

des polymères. 



1 IV.4 -Analyse de la déformation plastique du polycarbonate 

Nous avons déjà souligné le bon accord entre nos résultats d'essais quasi­

statiques de compression avec ceux obtenus par BAUWENS [34, 35} dans une gamme de 

température et de vitesses de déformation similaires. Ceci est encore mieux mis en 

évidence lorsque l'on trace la variation de la contrainte VE~ie réduite 'f/T, en 

fonction de la vitesse de déformation en ~~~~~-~-~ogarithmique, où Test la tempéra­

ture d'essai exprimée en degrés kelvin. Cette variation pour différentes températu­

res comprises entre 20°C et 120°C est représentée sur la figure IV.31. 

L'évolution de la limite ~lastique du matériau examiné peut être décrite 

comme l'a proposé BAUWENS [34], par une équation d'Eyring similaire l l'équation ---·--
111.11 

-.-.. 
~/T •A;:_ [Log (~_èi;) +.:~~~RT], (IV.6) 

•• , .•. f( 1 ,, . '"·' 
, ... :. , ' .. ' ' J 

La description de l'évolution de la limite ~lastique du lexan ne nécessite 

de faire intervenir l'activation que d'un seul mécanisme de déformation, de mode a, 

correspondant au saut d'une position d'équilibre à une autre, de segments élémen­

taires de la chatne macromoléculaire, sous l'action conjuguée de la contrainte ap­

pliquée et de l'activation thermique. 

Les paramètres de cette équation sont des constantes que l'on détermine de 
\ 

manière graphique l partir de la figure IV.31. 

Nous avons représenté sur cette figure les résultats de BAUWENS déterminés 

1 partir des données de la référence [34]. Les contraintes calculées l partir de 

ces données sont corrigées pour les exprimer en contraintes vraies, en considérant 

une déformation l la limite élastique de 10 %. Le grand nombre de résultats expéri­

mentaux que nous avons obtenu par un balayage aussi fin que possible à température 

ambiante montre le bon accord avec l'évolution observée par BAUWENS pour le 

MAKROLON. Bien que les essais en température n'aient été réalisés que pour 3 vites­

ses de déformation différentes, là encore nos résultats sont en bon accord avec les 

prévisions du modèle de BAUWENS. 

En conclusion, l'évolution de la limite élastique du lexan, dans la gamme 

de température et de vitesse de déformation explorées est décrite par l'équation 

d'Eyring [équation IV.6] qui prévoit un faisceau de droites parallèles permettant 

de déterminer les paramètres de l'équation. 
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La pente des droites d~termin~e par r~gression lin~aire à partir des r~­

sultats l temp~rature·ambiante, conduit l : 

A • 0,0046 MPa.K-1 ca 

Les param~tres Ca et Qa caract~ris~s l partir de l'écart des droites pour 

une vitesse de d~formation de 10-1s-1 ont pour valeurs 

C • 18 x 1o-31 sec-1 
a Qa • 328 KJ/mole • 78,5 kcal/mole 

L'~nergie d'activation ainsi calcul~e est similaire l celle d~termin~e par 

BAUWENS (Q • 75,4 kcal/mole). a 

La figure IV.32 repr~sente la variation de o-y/t en fonction du logarithme 

de la vitesse de d~formation pour des temp~ratures d'essai comprises entre - 20° ~t 

+ 145°C, pour des vitesses de d~formation variant de 400s-1 l 3600s-1 • La. variation 

de ay/t en fonction de ln E reste lin~aire pour chaque temp~rature d'essai et ob~it 

i une ~quation d'Eyring de la forme : 

0 

ay/t • a log E + b (IV.7) 

1 Le tableau IV.5 montre que la pente des droites vari tr~s sensiblement 

(

avec la temp~rature. L'allure "en ~ventail" des droites de la figure ~V.32 a ~t~ 
observ~e par ailleurs par MARCHAND sur le polycarbonate (page 94, r~f~rence [59]) 

et par SEMIDOR-SIGNOREt [51 sur l'ac~tate de cellulose et le polystyr~ne choc test~s 

\en compression l gr~nde vitesse. 
' 

La figure IV.33 regroupe les r~sultats exp~rimentaux des figures IV.31 et 

IV.32. Les droites en pointillês ont ~tê calculêes aux temp~ratures de- 21°C, -

1°C et 145°C pour la gamme de vitesses quasi-statiques l partir des constantes d~­

terminêes pr~cêdemment. L'extrapolation l ces tempêratures est lêgitime puisqu'elle 

correspond au domaine de validit~ de l'êquation (IV.6). 
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Tableau IV.5 Paramètres des droites de la figure IV.32 

calculés par régression linéaire 

@ ~ 

~ 
~ 

·-21 °C 

~ ------ --
· ---l°C -------

\ 20°C 

~ 
60°C 

80°C 
100°C 

_120°C --- - -145°C ---

418 

0,0069 

0,1095 

0,83 

;;.21 °C 

- l°C 

20°C 

60°C 

80°C 
100°C 
120°C 

145°C 

-6 -4 -2 6 8 Ln €. 

Figure IV.33 Variation de la limite élastique avec la vitesse de déformation 

et de la température. Synthèse des figures IV.31 et IV.32 
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Nous constatons que si le comportement du polycarbonate peut être d~crit A 

l'aide d'une êquation_d'Eyring celle-ci doit faire intervenir plusieurs mécanismes 
' \ de d~formation pour d~crire d'une mani~re globale la réponse du polym~re dans cha-
\. 

~. que gamme de vitesses de d~formation. 

Si l'on admet que le comportement aux grandes vitesses de déformation est 

similaire A celui enregistré A basses températures et basses vitesses, le parall~le 

peut être fait avec les résultats de BAUWENS obtenus A des températures inf~rieures 

~ - 50°C sur des échantillons de polycarbonate testés en traction et en compression 

(voir référence [34])• BAUWENS montre alors que le comportement du polym~re dans .... __ __ 
une zone de temp~rature proche et inf~rieure l T~ nécessite de faire intervenir de 

mani~re additive deux m~canismes de d~formation. L'activation des mécanismes du mo­

de a est subordonn~e l la lib~ration préalable des mécanismes du mod~-~ qui corres­

pondent l des mouvements tr~s localis~s de la structure macromoléculaire 

(groupements lat~raux). En raison de la mobilit~ r~duite de ces groupements, l'ac­

tivation des mécanismes ~ n~cessite l'apport d'une ênergie supplémentaire, se tra­

duisant par une augmentation de la contrainte appliqu~e. Si l'on consid~re que 

cette contrainte appliquée est la somme de 2 contributions a et ~, l'~quation 

d'Eyring s'écrit alors sous une forme similaire l l'équation III.9 
-··· 

sinh-l ( c~ ~ exp ~} 
RT 

(IV.S) 

Comme dans le cas d'essais quasi-statiques nous avons trac~ la représenta­

tion graphique de c~tte équation l partir des données de la r~f~rence [34] soit : 

Aca • 5,7 x lo-3 MPa.K-1 

C • 2,40 x lo-31 sec a 
Qa • 315,60 kJ.mole-1 

Ac~ • 55,7 x 10-3 MPa.K-1 

C~ • 2,76 x 10-9 sec 

Q~ • 40 kJ.mole-1 

Celle-ci est illustr~e par la figure IV.34, où nous avons également port~ 

nos valeurs exp~rimentales d'essais aux grandes vitesses de d~formation. 

On constate que les prévisions du mod~le établi A partir de résultats 

d'essais l basses températures et faibles vitesses de déformation, divergent nota­

blement avec les résultats expérimentaux obtenus aux grandes vitesses de 

d~formation. 

1 

!' 
1 
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Les valeurs de contraintes, 1 la limite élastique diff~rent d'un facteur 

1,5 1 2 selon la température et la Vitesse de déformation considérées, avec celles 

déterminées expérimentalement par nos essais. De plus, ce mod~le prévoit des varia­

tions de contrainte en fonction de la vitesse de déformation (Log Ê) devant être 

linéaires et de pentes constantes pou~·les températures inférieures 1 333K. Au-delà 

et jusqu'à 433K l'évolution des courbes s'écarte de la linéarité en raison de la 

forme de la fonction exprimée par l'équation (IV.S) et des constantes expérimenta­

les utilisées. 

Nos résultats conduisent l des variations linéaires comme en témoignent la 

figure IV.32 et les valeurs des coefficients de corrélation du tableau IV.S, mais 

les pentes diff~rent selon la température d'essais et augmentent quand celle-ci 

diminue. Etant donnée que la plage de vitesses de déformation couvre l peine une 

décade, on pourrait considérer que nous examinons la partie de la fonction corres­

pondant 1 la zone transitoire entre les deux mécanismes de déformation (zone cor-

respondant au "coude" de la figure IV .34). Mais. compte tenu de la large plage de 
... -··~------

températures explorée (- 21°C 1 + 148°C), les variations de pente devraient être 

d'un facteur 10 comme le prévoit le modèle, alors que le tableau IV.S.indique que 

la pente ·à- 21 •c n'est que de 2,5 fois plus forte qu'à 148°C. Cette hypoth~se est 

donc peu vraisemblable. 

La figure IV.33 révèle l'existence de transitions du matériau, exprimées 

en termes de vitesses critiques, situées dans une gamme de vitesses intermédiaires 
(ls-1 ( ~ ( 100s-1 ) non explorée par notre étude. Celles-ci sont déterminées par 

extrapolation des droites, de chaque domaine de vitesses, permettant ainsi d'exami­

ner leur évolution ·a'vec la température d'essais, comme 1' illustre la figure IV .34 

bis. Dans la plage.de températures- 21°C 1 so•c, la vitesse de déformation criti­

que obéit 1 l'équation 111.10 prévue pour la théorie D'EYRING - BAUWEN~. 

\ 
Êc • 1 exp 9]_ 

. ~ -RT 

~a valeur d~nergie d'activation q
6 

déterminée dans cette plage de températu­

re, est de 67 kJ /mole, valeur bien supérieure~ celle déterminée par BAUWENS U4], mais 

néanmoins du même ordre de grandeur que les valeurs d'énergie d'activation de la rela­

~ation secondaire 6 livrées dans la littérature (voir Chapitre III). 

D'autre part, si 1' on tient compte du résultat de BAUWENS [34] ~ la transi­

tion.du matériau étant exprimée de manière équivalente en terme de température criti­

que Tc ( ~ • 4,:6 10-3 s-1, Tc • TB • -so•c), on peut dès lors envisager que les pa­

ramètres liés à l'activation du mécanisme e évoluent avec la température. 
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D'autre part, l'êvolution de la vitesse critique, au-delà de 60°C n'est 

plus dêcrite par l'êquation prêcêdente et semble indiquer que le mécanisme de dê­

formation A considêrer diff~re tr~s nettement d'un processus de mode ~· 

Ainsi, l'êvolution de la limite êlastique du polycarbonate, à 145°C, est 

dêcrite dans les deux domaines de vitesses de dêformation par la même êquation 

d'Eyring faisant intervenir l'activation d'un mécanisme de mode a• Pour les tempê­

rature de 80°C, 100°C et 120°C, les rêsultats expêrimentaux sont en discordance 

compl~te avec les prêvisions thêoriques faisant intervenir les relaxations conju­

guêes des modes a et ~ (figures IV.33 bis et IV.34). Une êquation, ne faisant 

intervenir qu'un seul mêcanisme de dêformation ne peut donc dêcrire le comportement 

du matêriau dans chaque gamme de vitesses de dêformation. Ceci suppose alors 

l'existence d'un mêcanisme intermêdiaire entre ceux dêcrits prêcêdemment (a, a+~), 

et dont la nature reste l dêfinir. 

Le dêsaccord entre la prêvision du mod~le de BAUWENS et nos rêsultats ex­

pêrimentaux n'exclut cependant pas l'hypoth~se d'un mécanisme de dêformation aux 

grandes vitesses liê l la relaxation secondaire du matêriàu. 

Par contre, nos investigations expêrimentales tendent A montrer que les 

param~tres de l'êquation d'Eyring liês A ce mécanisme ne sont pas constants dans 

la plage de vitesses de dêformation et de tempêrature explorêe 

Dans cette gamme de vitesses de dêformation, l'analyse de la dêformation 

du polycarbonate en tant que processus thermiquement activê nêcessite alors la dê­
\ . 

termination des param~tres de cette activation, respectivement le volume et l'êner-

gie libre par le biais d'une autre analyse. 

~ IV.4.2 - Mod~le d'ESCAIG 

L'analyse thermodynamique et cinêtique de la plasticitê des polym~res 

amorphes vitreux dêveloppêe par ESCAIG et LEFEBVRE [14, 15, 28] a êtê prêsentêe au 

paragraphe 3.3 du chapitre III. 

Nous rappelons simplement quelques rêsultats. 



IV.4.2.l -Détermination des paramètres d'activation 

Le volume d'activation apparent v0 est défini par 

(IV. 9) 

Il représente la sensibilité de la contrainte l la limite élastique l la 

vitesse de défo~tion. Il est déterminé expérimentalement l partir des pentes des 

droites de la figure IV.32. 

Afin de s'assurer que l'on mesure bien un vrai volume d'activation, 

(c'est-1-dire v0 • Va), il suffit de comparer les valeurs de l'énergie libre 6Ga 

obtenues pa~ mesure de l'enthalpie et par intégration du volume apparent. 

. .,. La première détermination est effectuée l partir de 1' expression de 

l'énergie libre 6Ga~= 

6Gai • ( 6Ho +!.~a v0) (1- !.~) -1 
• Il dT Il dT 

avec 

.... t 7 
~ l' .-

,. / ) 
i ' •i 
\ ••• 1 

(IV.lO) 

(IV.ll) 

6Ho est l'enthalpie apparente d'activation et mesure la sensibilité de 

la contrainte l la température l vitesse de déformation constante. On notera que 

6Ho et v0 font intervenir un terme de structure (Str) étant donné que les termes 

~ê et ~a doivent 'tre mesurées sur un même échantillon dans le ·même état de 
~a ~T 

déformation. Le problème est résolu en prenant pour a la valeur de la contrainte à 

la limite élastique cry. 

6H0 est déterminé l partir de la figure IV.35 qui représente pour la vi­

tesse de 2000s-l la variation de la contrainte l la limite élastique avec la 

température. 

Dans l'expression de 6Ga1, le terme~ représente la variation du module 

de cisaillement avec la température. dT 

li 
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L'autre détermination de l'énergie libre 6Ga~par intégration du volume 

apparent est obtenue par : 

(IV.l2) 

où ~m • am, contrainte d'écoulement 1 la température de zéro kelvin. 

Nous levons la difficulté liée 1 une extrapolation imprécise de ~Y au 

zéro absolu en faisant côincider le point qui correspond 1 la plus basse températu­

re accessible (T • 252K) avec la courbe ~Ga1 (T) obtenue par la méthode précédente. 

Dans ce cas l'expression de 6Ga2 peut s'écrire sous la forme 

et 

B(T) ill!l !~(252) = 1-L(O) 'V,J:~) c;\-r; 
. ~ 

avec 

6Ga1 (252K) • ~(252K) 

soit 

6Ga1 (252K) x u(T) • A(T) 
I-L(252) 

\ 

La détermination de 6Ga1 (252K) permet donc le calcul·de A(T) soit de 

6Ga2 (T) ; B(T) est obtenu par intégration graphique de la courbe v0 (~) en fonction 

de la variable réduite ~ • ~ a 
t.L(T) 

Les deux déterminations de l'énergie libre d'activation nécessitent la 

connaissance de la variation du module de cisaillement 1-L en fonction de la 

température. Celle-ci est déterminée par la mesure du module d'Young E de 20°C 1 

190°C en utilisant un viscoélastique METRAVIB 1 la fréquence de 1 kHz. 

La théorie de l'élasticité linéaire dans le cas d'un corps isotrope re­

lie le module de cisaillement 1-L(T) au module d'Young E et au coefficient de poisson 

u par la relation : 

( 
t.L(T) _ E(T) 

. - 2(1+-Q) 

1 



La pente de la courbe Ln (~) • f(t) représentée sur la figure IV.36 ca­

ractérise la quantité l~ pour le calcul de âGa1(t). 
·~ dt 

De même pour la détermination de l'énergie libre âGa2 par la méthode 

d'intégration du volume d'activation, nous avons extrapolé le module de cisaille­

ment aux températures de 252K, 272K, et OK. 

IV.4.2.2- Résultats 

La variation du volume d'activation apparent en fonction de la tempéra­

ture v0 , est représentée par la figure IV.37. 

La comparaison entre les deux déterminations de l'énergie d'activation 

est représentée sur la figure IV.38. 

En deçl d'une température critique tc, de l'ordre de 333-353K, l'accord 

entre les deux démarches est satisfaisant. Il montre que le volume v0 mesuré est un 

volume d'activation vrai, c'est-l-dire qu'il représente la dérivée partielle de 

l'énergie libre par rapport l la contrainte. D'autre part les résultats obtenus 

s'alignent sur une droite passant pas l'origine, d'équation âGa ~ akt. La variation 

de la vitesse de déformation avec la température T et la contrainte ~ peut ~tre re­

présentée par une équation d'Eyring faisant intervenir un seul mécanisme de défor­

mation thermiquement activé : 

Ê • È0 exp - âGa(CT,T) (IV .13) 
' Id 

La dépendance en contrainte de la vitesse de déformation est alors es­
sentiellement exponentielle. 

Au dell de Tc, les deux déterminations de l'énergie libre ne conduisent 

plus aux mêmes résultats. Ce qui signifie que le terme préexponentiel e0 varie avec 

la contrainte de façon non négligeable. En d'autres termes, la dépendance en 

contrainte de la vitesse de déformation n'est plus plus essentiellement exponen­

tielle. La question se pose alors de pouvoir découpler dans le volume d'activation 

apparent v0, la contribution du param~tre d'activation vrai Va de celle du terme 

prêexponentiel. 
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Par simplification, nous avons choisi d'évaluer Va au dell de Tc selon .\ 

la méthode développée par LEFEBVRE [15], par extrapolation linéaire de la variation 

Va(T) en dessous de Té (tracé en pointillé sur la figure IV.37). Disposant ainsi de 

valeurs de va dans tout le domaine de température, la détermination de l'énergie 

libre paut ainsi être reconsidérée en introduisant dans l'équation IV.10 les va-

leurs Va(T) et non plus V0 • On obtient la figure IV.39 qui indique encore deux com­

portements distincts : 

(i) En deçl d'une température critique Tc • 353±10K, l'énergie d'action 
est représentée par une équation d'Arrhénius représentant l'activation d'un seul 

mécanisme de déformation : 

6Ga • 11,6 kT 

Il est possible de rendre compte de la cinétique de déformation par un.e 

6quation de la forme 

• • e • eo exp - 6Ga(a,T) 
if 

Ce mode appara1t similaire 1 celui de la plasticit6 par activation ther­

mique du glissement dans les solides cristallins. ESCAIG montre que le volume d'ac­

tivation correspond alors au volume critique Vc qui est le si~ge de mouvements 

corrélés d'unités structurales lors de l'événement élémentaire. Si l'on se réf~re 

aux bandes de cisaillement situées 1 45° de l'axe de compression, le volume d'acti­

vation de cisaillement caractéristique du phénom~ne vaut deux fois le volume mesuré 

en compression. Vc ~st donc de l'ordre de 2100A3 et le volume d'un monomère étant 

de 352A3, Vc rend compte du caractère local des processus d'activation, environ 6 

éléments monom~res. 

• Le terme préexponentiel eo s'exprime en fonction des param~tres cinéti-

ques [15] 

. 
e0 • p·0·6e0 .vN • ep exp Œ (IV.14) 

où Q est le volume du germe de plasticité totalement développé (Q )) Vc), pest la 

densité de sites actifs, 6e0 est le cisaillement élémentaire (de l'ordre de 

l'unitél~ ~~ est la fréquence d'attaque des vibrations corrélées dans le germe 
·~N œ 10 8 ). 

1 ' 

:1 
! 1 



ëp est la vitesse de déformation macroscopique égale ici à 2000s-l. Nous 

pouvons alors calculer la densité de germes de cisaillement en prenant pour valeur 

minimale de Q la valeur de Vc. 

Avec une valeur de a égale à 11,6 nous avons 

Dans les solides cristall~s la densité de défauts est généralement ex­

primée en longvevr de dislocations par unité de volume PF• La longueur PF équivalente 

au réseau de boucles de densité PB est PF m PB2/3. 

La valeur précédente correspond à une longeur de dislocations 

PF < 4 x 1010 cm-2, qui est typique de la limite élastique de cristaux covalents où 

la résistance au glissement est constituée par les liaisons atomiques dans le ré­

seau cristallin lui-même. 

Ce mode de déformation à T ( 353K, apparatt donc en tous points similaire 

à la plasticité par activation thermique du glissement dans les solides 

cristallins. 

ii) Au delà de Tc, la description du matériau doit faire intervenir un 

mécanisme de déformation différent. 

Le problème qui se pose tout d'abord est de savoir comment évolue 

l'énergie d'activation. La figure IV.39 montre en effet que la détermination de 

l'énergie d'activation par le biais de l'équation IV.l2 (intégration du volume ap­

parent) nous donne une énergie d'activation constante alors que l'équation IV.lO 

(mesure de l'enthalpie) conduit à une évolution de l'énergie d'activation 

différente.En réalité ce résultat pose un problème de méthode. En effet la détermi­

nation de 1' énergie d'activation par le biais de 1' équat.ion IV .10 fait intervenir 

la variation relative du module de cisaillement avec la température l !Y:.· La e_ohé-
~ dt 

renee des résultats de l'analyse nécessite de déterminer ce terme à une fréquence 

de mesure -v~es aussi proche que possible de la fréquence caractéristique des pro­

cessus élémentaires ...J clc.f. Malheureusement -.J .!tl= ne peut être connu à priori car el­

le dépend du nombre de défauts qui lui non plus en général n'est pas connu. 



Les résultats de l'analyse cinétique de l'écoulement plastique [15] in­

diquent que~ def est liée l la fréquence ....) N par l'équation : 

(IV .15) 

Dans notre cas, la valeur de a est égale 1 11,6 ce qui donne 

~cicF• 107Hz • 10 GHz. 

La cohérence des résultats nous imposeraient donc de redéterminer 

l'énergie libre d'activation par le biais de l'équation IV.lO en y introduisant la 

valeur de !.. ~ déterminée l lOGHZ. 
~ dT 

Nous sommes ici confrontés au manque de données expérimentales car il 

faudrait disposer de mesures de modules dynamiques dans ce domaine de fréquence. La 

littérature indique que ce type d'informations est obtenu par des méthodes de ré­

sonnance longitudinale et ultrasonique mais nos recherches bibliographiques dans 

cette direction n'ont pas abouti. 

Néanmoins on peut raisonnablement penser que l'utilisation de valeurs de 

!..~obtenues l la fréquence de 10 GHz aura pour effet d'accrottre les valeurs de 
~ dT 

l'énergie d'activation pour aboutir 1 une évolution similaire l celle déterminée 

par la méthode d'intégration du volume apparent. Ce fait s'appuie sur les résultats 

de LEFEBVRE obtenus sur le PMMA et le polystyrène. 
\ 

Il faut d'ailleurs souligner que la démarche de LEFEBVRE propose pour la 

première fois une formulation cohérente de la fréquence caractéristique des proces­

sus élémentaires lors d'un essai l une vitesse de déformation donnée. 

Nous appuyant donc sur les résultats d'énergie d'activation obtenues par 

intégration du volume apparent, on peut considérer qu'au dell de la température 

critique Tc • 353 ± lOK, l'énergie libre d'activation est sensiblement constante 

et vaut : 

6Ga • 6~ • 34 z 3,4 kJ/mole 



La description du comportement du polycarbonate au delà de Tc fait alors .•: 

intervenir une équation différente. La dépendance en contrainte dans le terme 

préexponentiel est introduite sous la forme d'une loi puissance comme : 

• l'l G ep • A(\r-11t) exp - ~ (IV .16) 

Une telle formulation est habituellement rencontrée en plasticité cris­

talline lorsque la déformation est contr5lée par des phénomènes de diffusion. Le 

problème se pose alors de relier les valeurs constantes de l'énergie d'activation 

A~ l des caractéristiques intrinsèques du matériau. D'autre part, la formulation 

du terme préexponentiel fait intervenir la notion de contrainte interne ~. qui en 

première approximation représente la dépendance structurale des paramètres d'acti­

vation et pose le problème de sa détermination. 

Un autre problème 1 résoudre est celui de la corrélation de Tc avec une 
-

température caractéristique du polymère. La variation de Tc avec la vitesse de dé-

formation peut ~tre déduite des équations IV.lJ et IV.l6, ce qui donne 

• • e • e0 exp - t.GM (IV.l7) 
kTc 

La prédiction de la valeur de Tc pour une ~·r donnée s'en déduit sous ré-

• serve de faire l'hypothèse d'une e
0 

constante. 

La variation de Tc avec la vitesse de déformation peut-@tre mise en évi­

dence expérimentalement comme l'ill~stre la figure IV.40. 

âGa (KJ/mole) 

300 350 

• Ë = 200os·1 

o €: 480 s·1 

400 

Figure IV.40 



Cette figure représente la variation de l'énergie libre d' activat.ion 

pour les vitesses de 2000s-l et 480s-1 • Pour cette dernière vitesse, l'analyse ·du 

comportement du maté~i~u conduit aux même conclusions que celles tirées l partir 

des résultats obtenus l la vitesse de déformation de 2000s-1• 

On remarque sur cette figure que la température de transition entre les 

deux modes est déplacée vers les basses températures lorsque la vitesse décroit et 

que d'autre part l'énergie d'activation 6~ du mode de "haute température" (T ) Tc) 

est identique pour les deux vitesses. 

Les résultats l 480s-1 conduisent l 

6Ga • 13 kt t ( tc 

6Ga • 6~ • 35,4 * 3,54 kJ/mole (T ) Tc) 

Tc • 333 ± 10 K 

En conclusion, l'analyse thermodynamique et cinétique des polymères vi­

treux différencie deux comportements du polycarbonate testés en compression aux 

grandes vitesses de déformation : 

- Un ~canisme thermiquement activé unique, phénoménologiquement analo­

gue au glissement des dislocations dans les solides cristallins, rend 

compte des résultats de basse température (T ( Tc) avec une cinétique 

de la forme 

. . \ 
E • Eo exp - âGa(~, T) 

kl 

- A plus haute température, on note la transition de ce ~canisme v~rs 

un comportement l caractère diffusionnel, cette dénomination étant re­

tenue en raison de la constance de l'énergie d'activation typique d'un 

processus contrôlé par des phénomènes de migration moléculaire. 11 est 

nécessaire d'introduire une dépendance en contrainte dans le terme 

préexponentiel soit l'expression : 

• 
E • Eo ( o--~)n exp - àGti 

-rr 

Le comportement du polycarbonate est en tout point analogue aux compor­

tements des PMMA et PEMA et PS testés 1 basses vitesses de déformation et basses 

températures (région duT~)· Le comportement des méthacrylates' Q?MMA et PEMA) a 

d'ailleurs permis de mettre en évidence la corrélation de la température T de c 
transition entre les deux ~des avec l'activation de la relaxation secondaire ~· 

-d 
, . .. 
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Ln valeur de l'énereie d'activation du mode diffusionncl (~GM~ 35. kJ/mole) 

est Sl~llRir~ aux valeurs d'énerc)e d'activation de la relaxation ~econdaire f rap­

portée~ dans la litté~ature ce qui indique que le rode de déformation à T > T .. doit 
c 

faire intervenir l'activation de mouvements moléculaires locaux typiques de le rela-

xation S. 

IV.4.3 -Discussion 

Les r~sultats exp~rimentaux obtenus sur le polycarbonate, dans une large 

gamme de temp~ratures et de vitesses de déformation, ont montré que la compréhen­

sion des modifications de comportement du matériau nécessite de déterminer les mé··· 

canismes molécul aires mis en jeu. 

L'analyse de la déformation plastique du polycarbonate en tant que proces­

sus thermiquement activé nous a amené 1 confronter les r~sultats expérimentaux aux 

approches théoriques développées par BAUWENS et al d'une part, et par ESCAIG et al 

d'autre part, pour-rendre compte de la sensibilité 1 la vitesse de déformation et 1 

la température de la contrainte 1 la limite élastique. 

Bien que différentes, ces analyses de la déformation des polymères vitreux 

apportent chacune des résultats originaux et intéressant. L'approche de BAUWENS 

montre que la réponse du polycarbonate aux basses vitesses de déformation peut 

être modélisée par une relation d'Eyring faisant intervenir un seul mécanisme de 

déformation, corrélé 1 la transition principale du matériau. La description du com­

portement aux grandes vitesses de déformation nécessite de faire intervenir un se­

cond mécanisme lié Î la transition secondaire ~ du polymère mais les résultats 

expérimentaux obtenus montrent que les paramètres du modèle couplés l ce second mé­

canisme ne sont pas constants dans toute la plage de vitesses et de température 
' 

explorée. 

En .effet si pour des températures inférieures 1 80°C, la formulation d'une 

transition définissant la frontière entre les mouvements de relaxation a et a + ~ 
.. 

parait qualitativement correspondre-aux mécanismes moléculaires impliqués dans cet-

·te gamme de vitesses de sollicitation, ni les niveaux de contrainte développés 

dans le régime dynamique, ni la valeur de l'énergie d'activation déduite de l'évo­

lution de la vitesse critique avec la température ne sont en accord avec les prévi­

sions théoriques. D'autre part, l des temp~ratures sup~rieures 1 80°C, les résul­

tats exp~rimentaux mettent en évidence une transition progressive des modes de re­

laxation, dans le régime dynamique, vers un mode unique (l 'I ) 145°) (relaxation 

principale a) couvrant toute la plage de vitesses de sollicitation explorée. 

·•' '·' 



L'analyse d'ESCAIG confirme une telle prévision et différencie deux modes 

de déformation du polycarbonate aux grandes vitesses de déformation en fonction de 

la température. En deçà·d'une température critique T , la déformation plastique du 
c 

polymère est gouvernée par un mécanisme unique thermiquement activé analogue au glis-

sement des dislocations dans les solides cristallins. Au delà de T , la constance 
c 

de l'énergie d'activation est caractéristique de la déformation contrôlée par des mé-

canismes diffusionnels liés à l'activation de la relaxation secondaire e. 

Chaque modèle révèle l'existence de transitions du matériau exprimées soit 

en termes de vitesses critiques Èc,:soit en termes de températures critiques Tc• 

La fiGure IV.41 rassemble l'évolution de ces paramètres déterminés 

.expérimentalement. Il est remarquable de constater que, jusqu'à la température 

de 80°C ceux-ci s'alignent sur la même courbe dont l'équation est analocue à 

l'équation IV.17 soit: 

àGM 
r; • i exp -

c 0 kT 
c 

(IV. 18) 

Dans le modèle de BAUWENS, les vitesses de déformation critique Ë sont 
c 

liées à l'activation de la transition B et compte tenu de la fic;ure IV.41, on peut 

conclure sans ambiguïté que les températures de transition T déterminées pour le 
c 

polycarbonate sont éc;alement liées à la transition secondaire du matériau. 

Nous avons reporté sur la fic;ure IV.41 la valeur ôGM déterminée précédem-
-1 -1 

ment pour les 2 vitesses de 480 s et 2000 s , soit 35 kJ/mole. L'évolution des 

paramètres critiques ~iffère notablement de la droite de réfèrence. Cependant l'équa­

tion précédente reste valide_si l'on tient compte de l'équation IV.16 qui montre que 

le terrr.e précxponentiel i
0 

reflète l'évolution de la microstructure et de ce fait ne 

peut plus être considéré comme constant dans toute la place de température explorée. 

Au-delà de 80°C, l'équation IV.18 ne reflète plus l'évolution des transitions 

de èorr.portement du polycarbonate. 

Si l'on se réf~re aux résultats expérimentaux obtenus pour la plus basse 

vitesse de déformation dynamique {480s-l) accessible par notre appareillage, on 

constate {figure IV.40) que l'analyse par l'approche d'ESCAIG montre que le méca­

nisme de déformation est de type "basse température" jusqu'à une température de 

6o•c. Au delà le mécanisme de déformation est de type diffusionnel (mode "haute 

température"). 
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Il est remarquable de noter que ce point correspond, dans l'analyse des 

rêsultats par l'approche de BAUWENS, l la modification du mécanisme de déformation 

qui ne peut plus 'tr·e _décrit par une contribution de type a ou par 1' additivité des 

contributions de type a et de type ~· 

On peut dès lors penser, sans vouloir faire l'amalgame entre les deux dé­

marches, que la description du comportement du polycarbonate aux grandes vitesses 

de déformation entre 60°C et 145°C par le modèle de BAUWENS doit faire intervenir 

un mécanisme de déformation correspondant l une mobilité moléculaire qui résulte de 

l'interaction des mécanismes a et ~ suivant un autre schéma que celui de processus 

additifs. 

D'autre part l'absence d'effet mécanique des traitements de recuit sur la 

réponse du polycarbonate testé aux grandes vitesses de déformation l température 

ambiante peut alors s'~pliquer. Pour les viteses de déformation utilisées, le méca­

nisme de déformation du matériau correspond l un mécanisme de "basse température". 

Or les travaux de HAUSSY et al [62] et ceux de BULTEL [63] sur du PMMA recuit 

testé en compression l basses vitesses de déformation et basses températures ont 

montré que l'effet des traitements thermiques sur la réponse mécanique du polymère 

n'est sensible que dans le mode de haute température. Ce contraste dans les compor­

tements souligne que les mécanismes de diffusion moléculaire par lesquels une cer­

taine mobilité moléculaire modifie la plasticité, ne sont vraiment actifs qu'entre 

la température Tc, proche de T~, et Tg· 11 est rema~quable que ce domaine côincide 

avec celui où les phénomènes de vieillissement sont également observés de manière 

générale. Ceci sugg~re au moins des processus élémentaires communs aux deux phéno­

mènes. \ 



V - CONCLUSION 
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L'étude du comportement en compression du polycarbonate aux vitesses de 
-1 -1 déformation comprises entre 500 s et 3500 s montre la faisabilité de la 

(

1 technique des barres. d'Hopkinson pour l'étude des matériaux polymériques dans 

une gamme de vitesses de sollicitation représentative de leurs conditions 

d'utilisation. 

Nous montrons comment, en prenant, certaines précautions expérimentales 

des essais de chargement uniaxiaux de compression à vitesses de déformation 

constantes peuvent être réalisés dans la gamme des grandes vitesses de solli­

citation. 

L'influence de· la vitesse de déformation sur le comportement mécanique 

du polymère est mis en évidence par la comparaison des courbes contraintes­

déformation obtenues à vitesses de déformation dans des conditions d'essais 

quasi-s~at~ques (i < 1 s-
1

) et d'essais a~x grandes vitesses de déformation 
. . ·-·- -1 ' ....... -
(~>lOOs ). L effet de la température 

.... -~--

- 2l°C et+ 145°C est également examiné. 

(taux montrent que la limite élastique o 
y 

\ copique le plus sensible .à la vitesse de 

dans une gamme comprise entre 

L'ensemble des résultats expérimen­

est le paramètre mécanique macros­

déformation et à·la température. La 

déformation des échantillons au-delà de la limite élastique s'accompagne 

d'une élévation de., température importante. Les mesures effectuées indiquent 

le caractère adiabatique de la déformation. 

L'effet des traitements thermiques de recuit à des températures infé­

rieures à la température de transition vitreuse est analysé par deux voies 

expérimentales différentes. Tout d'abord, l'évolution de la structure du 

verre lors du recuit est mise en évidence par la technique d'analyse enthal­

pique différentielle (DSC). Nous mesurons la relaxation enthalpique liée à la 

densification du matériau lors du recuit et nous montrons l'importance de la 

définition de l'état de référence du polymère qui suppose un effacement préa­

lable de son passé thermomécanique avant toute mesure. Nous montrons que la 

quantité d'énergie relaxée cro1t avec le logarithme du temps de recuit et que 

le retour à l'équilibre thermodynamique du verre est très long même lorsque le 

traitement thermique est effectué à des températures proches de la transition 

vitreuse. 



La réponse mécanique d'échantillons ayant subi des conditionnements d~ 

recuit identiques à ~eux utilisés en DSC, est examinée à vitesse de déforma­

tion quasi-statique et aux grandes vitesses de déformation. L'augmentation 

de la~contrainte à la limite élastique après recuit en compression quasi­

statique est identique à celle mesurée par BAUWENS par rapport à des échan­

tillons de référence n'ayant subi aucun rajeunissement préalable. Par contre 

ni la température de recuit, ni le temps de recuit ne modifient la réponse 

aux grandes vitesses de déformation. Seules les conditions de refroidissement 

du verre à partir de l'état fondu modifient la limite élastique du polymère. 

La sensibilité de la limite élastique à la vitesse de déformation et à 

la température nous conduit en particulier à tenter de cerner la nature des 

mécanismes élémentaires de déformation mis en jeu suivant les mobilités molé-

culaires présentes dans les gammes de températures et de vitesses de déforma- ' 

tian explorée Nous confrontons les données expérimentales à deux modèles 

moléculaires décrivant les processus élémentaires de déformation en termes de 

mécanismes de déformation thermiquement activés. 

Le premier, issu des travaux de BAUWENS, montre que la déformation 

plastique du polycarbonate aux basses vitesses de déformation dans la plage 

de température explorée(- 21•c, 145°C) est gouvernée par les mouvements de 

grande amplitude de la chaîne macromoléculaire caractéristique de la relaxa­

tion a du polycarbonate. Aux grandes vitesses de déformation, l'activation de 

ces mécanismes (mode a) est subordonnée à la libération préalable des mouve­

ments localisés de'la structur~ caractéristiques de la relaxation secondaire~ 

du matériau (mode ~).Jusqu'à une température ~e 80°C, ces processus inter­

viennent de manière additive. A des températures supérieures à 80°C, les 

résultats expérimentaux mettent en évidence une transition progressive des 

modes de relaxation a et ~ vers un mode unique (mode a) à T > 145°C, couvrant 

toute la plage de vitesses de déformation explorée. 

G
/ La transposition de l'a~alyse thermodynamique et cinétique de la plas­

. ticité des solides cristallins aux cas des polymères amorphes vitreux déve­

loppée par ESCAIG permet de caractériser les mécanismes élémentaires par 
·------~ 

l'énergie libre d'activation ~Ga d'une par~ et par l'extension spatiale du 

phénomèn~le volume d'activation d'autre part. Nous montrons que cette analyse 

met également en évidence l'existence de 2 mécanismes de déformation du poly­

carbonate aux grandes vitesses de déformatio~ Jusqu'à une température de 

! 



l'ordre de 70°C, la déformation du polycarbonate est gouvernée par un méca­

nisme unique thermiquement active caractérisé par une énergie libre d'acti-
' 

vation proportionnelle à la température. Ce mécanisme est analogue au glisse-)1 

ment des dislocations dans les solides cristallins. Au-delà de 70°C, la 

constance de l'énergie d'activation caractérise un mécanisme de déformation 

de type diffusionnel par migration lacunaire. 

· Ces deux approches bien que divergentes dans leurs hypothèses mettent 

en évidence l'existence de transitions du matériau exprimées en termes de 

vitesse critique·Ëc ou'de température critique ~é liées à l'activation des 

mouvements moléculaires locaux typiques de la relaxation secondaire ~. 

Enfin dans les perspectives ouvertes par ce travail, il serait intéres­

sant d'un point de vue fondamental de confronter les résultats de cette 

caractérisation mécanique à des informations obtenues au niveau de la macro­

molécule par la technique de diffusion de neutrons aux petits angles (DNPA) 

comme cela fut fait de manière fructueuse par LEFEBVRE [15]. Cette technique 

d'analyse permettrait alors de mieux cerner les mécanismes élémentaires dans 

chaque mode de déformation à l'échelle macromoléculaire. 

\ 
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ANNEXE I 

DISPOSITIF EXPERIMENTAL DES BARRES 

D 'HOPKINSON EN COMPRESSION . 

\ 



I. 1 - Dispositif expérimental 

Le montage expérimental dont le schéma de principe est illustré sur la 

figure !.1, est représenté sur la photo !.1. 

Celui-ci est composé d'une part.ie mécanique comprenant 

• un banc support modulaire 

• un éjecteur pneumatique 

• un système de barres de mesures 

• un dispositif d'amortissement 

d'un ensemble de mesure et d'enregistrement 

• de la vitesse du proj_ectile 

• des signaux électriques issus des ponts de jauges des barres de mesure. 

Un accent particulier a été mis sur la sécurité de manipulation de l'ap­

pareillage. Le tir ne peut en effet être déclenché que lorsque tous les capots 

de protection de l'appareillage sont vérouillés. Ces capots en polycarbonate ont 

été installés aux endroits présentant un risque pour le manipulateur (points de 

contact entre les barres, sortie de canon amortisseur). Leur vérouillage en­

traîne, par l'intermédiaire de contacteurs électromagnétiques, la fermeture du 

circuit électrique d'alimentation de la console de tir qui permet de démarrer 

les différentes phases du tir. 

1.1.1- Ejecteur pneumatique 
\ 

L'ensemble du lanceur pneumatique est représenté sur la photo !.2. 

Le projectile est propulsé l l'aide d'un canon à gaz (AZOTE) comportant 

une réserve de gaz sous pression (1). des électrovannes à ouverture rapide (2) et 

un tube éjecteur de 1,60 m de long (3) la pression maximale admissible dans l'en­

ceinte est de 20 bars. L'ouverture et la fermeture des électrovannes de remplis­

sage et de libération de la pression de la capacité (1) sont commandées à partir 

de la console de tir représentée sur la photo !.3. 

1.1.1.2- ~E2i~s!1!~! 

Le lanceur pneumatique permet de propulser des projectiles dont la lon­

gueur est comprise entre 250 mm et 400 mm ce qui permet d'obtenir des temps de 
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PHOTO I.l: Vue d' ensemble du dispositif des barres d'Hopkinson . ' ' 

en compression. 

\ 

PHOTO I ,2 : Lanceur pneumatique. 



1 

sollicitation (T • 
2~) compris entre 100 ~s et 160 ~s. Le matériau qui constitue 

les projectiles est de même nature que les barres de mesure. Le guidage des pro­

jectiles dans le canon e~t assuré par des bagues de teflon. La face avant est hé­

misphérique ce qui permet de mieux définir les conditions du contact projectile·­

barre d'entrée lors de l'impact (voir·§ II.5.2). 

La chaine de mesure de la vitesse V du projectile représentée sur la 

photo I.4 est constituée de deux faisceaux lumineux de 1 mm de diamètre et espa­

cés de 100 mm, chacun de ces faisceaux (9) excite en permanence un photo-tran­

sistor. 

Au passage du proj ec.tile, les faisceaux sont interrompus successivement, 

et provoquent le déclenchement et l'arrêt d'un compteur l!l. quartz (10). L'ensemble 

est mobile afin de permettre le rechargement du projectile après le tir. 

Pour chaque longueur de projectile, un étalonnage donnant la vitesse de 

projectile en fonction de la pression de tir a été réalisé. La figure !.2 illustre 

celui obtenu par le projectile de 400 rnm ùtilisé lors de nos essais sùr le Lexau. 
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PHOTO 1.3: Console de tir. 

PHOTO 1.4: Chaine de mesure de la vitesse du projectile. 



1.1.2- Banc de mesures en compression 

-
I.1.2.1 - g~E~~!~Ei~!ig~~!-~~!-~~EE~! 

Les barres de mesures, d'entrée (4) et de sortie (5), ont une longueur 

de 2m et un diamètre de 30 mm. Elles sont réalisées en acier rapide ~ haute limite 

d'élasticité. 

Nous avons vu au paragraphe II.5 .1 que la théorie élémentaire de pro­

pagation des ondes élastiques est applicable si l'appareillage respecte le cri­

tère de RAYLEIGH a/À<< 1 avec a, le diamètre des barres et À (lambda), la 

longueur d'onde. 

Par définition, on a : 

2L 
S, • 2L 

où L longueur du projectile 

comme L varie de 250 mm ~ 400 mm, on a ainsi 

-2 a -2 a 3,75 x 10 <- < 6,00 x 10 soit-<< 
y y 

L'utilisation de la théorie élémentaire est donc parfaitement justifiée. 

Chaque barre est instrumentée de manière identique~ l'aide de jauges de 

déformation (12) de 350 Q diamètralement opposées et montées en demi-ponts de 

WHEASTONE. Leur emplaëem~nt sur la barre d'entrée est déterminé par la longueur 

du projectile le plus long. En effet la distance entre les jau~es et l'extrémité 

de la barre (coté échantillon) doit être supérieure ~ la longueur du projectile 

le plus long augmentée du demi-produit de la vitesse de l'onde incidente par le 

temps de monté du choc afin que le front de l'onde réfléchie ne vienne pas per­

turber la queue de l'onde incidente (cf figure II.18 ; paragraphe II.5.2). 

On a ainsi : L • 400 mm 
max 

llt - 20 l..IS 

Le pont de jauges de la barres d'entrée doit donc se situer au minimum 

à 450 mm de l'interface barre-échantillon. 

Ceci est illustrée sur les figures I.3 et I.4 correspondant ~ des tirs 

effectués avec des projectiles de 250 mm et 400 mm de largeur. 

Le même montage est utilisé pour la barre de sortie. 
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Figure !.4: Tir effectué avec un projectile de 400 mm.Signaux de la barre d'entrée. 



L'ensemble du montage est installé sur un banc modulaire en acier (8) . 

Un système de 6 lunettes réglables (photo I.S) munies de paliers en bronze, 

perme t d'obtenir l'alignement des barres de mesure. Les faibles tolérances deman­

dée pour 1 'usinage du banc, des barres, lunettes et palie.rs permettent d'obtenir, 

par construction, un alignement et une rigidité c:orrecte de l'ensemble. L'ali ­

gnement du montage a été réalisé, avant l'installation des barres de mesure à 

l'aide d'un laser, les lunette de support ayant été munies de paliers auto­

collimateùrs. 

Photo I.5 Lunette de tir réglable 

Le dispositif d'amortissement (16) représenté sur la photo I.6, perme t 

d'absorber l'énergie cinétique du projectile emmagasinée dans la troisième barre 

appelée barre d'amortissement (15). Grâce à ce dispositif, les barres de mesure 

bougent très peu au cours de l'essai. Seule la barre d'amortissement est éjectée 

et est stoppée sans rebondissement par l'amortisseur hydraulique. 
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1 

Le rôle de la troisième barre est mis en évidence sur les figures I.5.a 

et I.5.b qui représentent les signaux recueillis sur la barre de sortie après un 

tir sans échantillon, barre d'entrée et barre de sortie étant en contact. Sur la 

figurë I.S.a, la barre d'amortissement n'a pas été mise en place et l'on constate 

la présence de nombreuses réflexions dans la barre de sortie. Sur la figure I.5.b 

celles-ci ont disparu et seule subsiste l'onde de compression transmise à la barre 

de sortie. Sur cette figure, les petites réflexions qui accompagnent le signal prin­

cipal sont dues à un mauvais contact entre les barres de sortie et d'amortissement. 

\ 
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PHOTO 1.6 Amortisseur de' choc 

marche des ondes dans les barres de mesure 

DORMEVAL et STELLY [24] ont examiné le cheminement des ondes dans les 

barres de mesure et dans l'échantillon et nous reprendrons trois résultats de 

leurs travaux pour illustrer ce paragraphe. 

Nous allons examiner. la propagation des ondes élastiques dans les barres 

de mesure en envisageant tout d'abord le cas où ·les barres sont en contact sans 

échantillon~ Ensuite nous verrons comment · la présence de l'échantillon modifie 

la propagation et nous analyserons le chargement de celui-ci dans l'hypothèse 

d'une déformation élastique. 
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I.2.1- Montage sans échantillon 

Le diagramme·de marche est représenté sur la figure I.6. Le projec­

tile est dans nos essais toujours plus court que les barres de mesures de 

longuèur 2L et pour simplifier le raisonnement nous prendrons une longueur 

de projectile égale à L. 

Juste avant l'impact l'état initial de·s différentes barres est 

le suivant : 

• le projectile est animé d'une vitesse V (la vitesse particulaire v est 

égale à V) et n'est soumis à aucune contrainte : a • 0 

• les b~rres incidente, transmise et d'amortissement sont au repos v • O, 

2 x 1/2 

a • 0 

- t • 0 

L'impact donne naissance à deux ondes de compression se propageant dans 

la barre d'entrée (x> 0) et dans le projectile (x< 0). En écrivant les équations 

d'équilibre des vitesses particulaires et des contraintes à l'interface, on déduit 

que la vitesse particulaire·dans la barre d'entrée et le projectile est : 

v 
v•! 

et les niveaux de contraintes sont 

\ 
Nous avons montré au paragraphe II.3.1, l'existence de la relati?n liné-

aire entre la contrainte et la vitesse parti~ulaire (équation II.l6). 

L 
- t . -c 

L'onde se propageant dans le projectile atteint l'extrémité libre et s'y 

réfléchit intégralement en onde de traction : la superposition de l'onde de com­

pression et de l'onde de traction réfléhcie provoque la décharge du projectile 

(V • o, a • 0). 

Cette onde de décharge atteindra la barre d'entrée au temps t • 2~ et 

la barre de sortie au temps t • 4~. Par ailleurs la propagation de l'onde de 

compression initiale dans la barre de sortie puis dans la barre d'amortissement 

montre qu'au temps t • 7 ~, il y a séparation entre ces deux barres, l'une ayant 

une vitesse particulaire nulle, l'autre une vitesse particulaire V. 
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Figure I-6 Diagraœae de marche des ondes lors d'un essais sans échantillon 



La barre d'amortissement emmagasine donc toute l'énergie de la barre d'impact 
7L au temps t • ïC elle est éjectée à la vitesse V, les barres de mesure 

ne bougeant pas durant tout l'essai. 

I.2.2-- Montage avec échantillon 

Plaçons maintenant entre la barre d'entrée et la barre de sortie un 

échantillon en supposant que : 

son épaisseur est faible pour négliger le temps mis par l'onde à la 

traverser 

- en raison de la différence d'impédance entre les barres et l'échan­

tillon, ce dernier ne laisse passer qu'une partie m du signal dans 

la barre de sortie. 

Le diagramme de marche présente l'allure de la figure I.7. 

2L Jusqu'au temps t • ïC' l'onde de compression générée· l l'impact s'est pro-

pagée dans le projectile. Elle a atteint la face libre de celui-ci au temps 
L t • C et sa ré·flexion provoque la décharge du barreau impacteur. 

Dans la barre d'entrée, l'onde incidente atteint l'échantillon toute la. 
v v barre d'entrée est alors sous contrainte, a • pC 2' v • 2· 

Entre l'instant 2~ et l'instant 3~, l'onde incidente s'est en partie réflé­

chie et en partie ~r~nsmise dans la barre de sortie tandis que l'onde de décharge 

a progressé dans la barre d'entrée dont une partie est sous contrainte nulle. 

A 
3L 1 . . d 1 . u temps t • ïC' a s1tuat1on est one a su1vante 

- la moitié de la barre d'entrée est déchargée : a • 0, v • 0, 

-l'autre moitié est sous contrainte :a • p Cm~' v • (2- m) ~, 

la moitié de la barre de sortie est sous contrainte 
v 

m! 

C 
v . a • p m 2 , v .. 

4L V 
Au temps t • ië' une onde de contrainte de niveau a • p C(m- 1)Ï se pro-

pageant l la vitesse v • (1 - m) t atteint l'échantillon et la barre de sortie et 

provoque à cet endroit une discontinuité des vitesses particulaires : 
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-barre d'entrée v v 
a • p C(m - 1) ~' v 1 • (1 - m)~ 

- barre de sortie v v 
a • p C m 2 , v 2 • m ~ 

Si le coefficient m est supérieur à 1/2, la barre de sortie va plus 

vite que la barre d'entrée : ces deux barres se séparent et l'essai est termi-

, d ' d ' b' T 2L ne. La uree e cet essa~ est 1en • -c· 

Si le coefficient m est inférieur à 1/2, la barre d'entrée va plus 

vite que la barre de sortie : un nouvel impact se produit. Le projectile étant 

déchargé et séparé de la barre d'entrée, il faut noter qu'il y a cette fois 

impact direct de la barre d'entrée sur l'échantillon. · 

I.2.3- Propagation des ondes dans l'échantillon 

La _figure I.8 schématise la propagation des ondes dans l'échantillon et dans 

les barres de mesure. 

0 

Quand l'onde incidente cr
1 

arrive sur le pont de jauges 1 (barre d'entrée), 

celui-ci enregistre une contrainte de niveau p1 c1 t . L'onde se propage jusqu'à 

l'interface avec l'échantillon où elle se réfléchit partiellement en onde de trac-
- 0 

tion (a
1 

) et est en partie transmise dans l'échantillon (a2). Quand l'onde de 

traction réfléchie atteindra le pont 1, il y aura une brutale diminution du 
0 0 

niveau de contrainte qui sera égale à (cr 1 +cr~). Pendant ce temps, l'onde (a2) 

transmise à l'échantillon va atteindre le deuxième interface et s'y réfléchir en 

partie sous forme d'onde de compression (a
2

1), l'impédance des barres étant supé­

rieure A celle de l'échantillon ; l'autre partie sera transmise dans la barre de 

sortie (a;). L'onde réfléchie (a
2

1
) va revenir vers le premier interface où elle 

sera à nouveau en partie transmise (a
1 

1
) et en partie réfléchie sous forme d'une 

onde de compression (a2
2). De cette façon, l'échantillon est soumis en permanence 

A des ondes de compression dont les parties transmises aux barres sont enregistrées 

1 d 
. . 2 lo 

1 sur es ponts e Jauges. Le temps entre chaque onde transm1se est t : --C-- ; o 

étant la longueur de l'échantillon et c2 la vitesse du son dans le matértau 

considéré. 

On peut calculer théoriquement l'évolution des courbes force-temps. Pour 

cela il faut revenir aux équations (II.l4) qui relient les contraintes transmises 

et réfléchie à la contrainte incidente. A titre d'exemple, nous reprenons les 

calculs développés par DORMEVAL et STELLY [ 241 dans le cas où l'échantillon reste 

élastique. Dans le cas d'une déformation plastique, le même raisonnement est 

applicable mais les calculs deviennent plus longs et plus complexes. 
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Posons 

a • 
P1 cl Al - Pz cz Az 

P1 cl Al + Pz cz Az 

z Pl cl Az 
b - ------------------

pl cl Al + Pz cz Az 

On peut écrire 

0 Zn Zn + 1 cr P + 1 
crz cr1 cr3 

- b, 
crl 

- b, 
z -- c, -- a, 0 cr Zn Zn + 1 cr P cr1o cr1 2 cr2 2 

Ces relations permettent d'écrire 

cr P • cr o aP 0 aP 
2 2 • cr 

1 
c 

2n + 1 • cr 2n + 1 
b 0 Zn + cr· - crl c b a 1 z 

2n 2n 
b 

0 c b a 2n 
cr3 • cr - 0'1 2 

Les contraintes totales s'écriront 

2n+1 
~ •cro ~- 1 cr3. 
~ 1 + vl + crl. + 1 + • • • • • • • • • + 0' 1 

2n+l 

2n 
1: 
3 

0 2 
• cr3 + cr3 + •••••• 

\ 

+ cr 2n 
3 

z Pz cz A1 
C a -----------------

pl cl AI + Pz cz Az 

• a 

La contrainte totale 1: va donc monter par paliers chaque fois qu'une onde 

cr atteindra les ponts de jauges : 

E 0 
1 

• cr 0 
1 

0 - 0 • cr 1 + cr1 • cr (1 - a) 

E 2n+1 
1 

(1 - a ) 

2 (car be • 1 - a ) 
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Figure I.9: Allure des courbes théoriques calculées dans le cas d'un chargement 

élastique de l'échantillon. [2~ 
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L: 2n 
3 

n 

L: p=O 
2n 0 2 n 2 0 2 (1 - a2n+2) a

3 
= a

1 
(1 - a ) p~O (a P) = a (1 - a )...:_ ___ ..:.... 

1 (1 _ a2) 

0 ( 1- 2n+2) = a - a 
1 

Les courbes contrainte- temps . enregistrées auront l'allure de celles prés en­

tées sur la figure I.9. 

En réalité les paliers ne sont jamais obs·ervés sur les enregistrements ob­

tenus en raison de l'inertie radiale des barres qui provoque cotmne nous l'avons vu 

au paragraphe II.S.l un régime d'oscillations qui se superposent au. signal et masque 

l'allure théorique des courbes (oscillations· de POCHAMMER-CHREE). Cependant des 

essa~s effectués avec des barres de mesure en béryllium (v = 0) ont permis de les 

mettre en évidence. 

I.3 -Essais en température 

I.3 .1 Teii!pératures supérieures à l'ambiante 

Le four utilisé pour nos expériences est représenté sur la photo 1.7. 

Sa plage d'utilisation s'étend de 0°C à 500°C, un autre four identique à celui~c:i. 

permet de travailler jusqu'à 1000°C. Cet appareillage permet d'obtenir un chauf­

fage uniforme avec, au centre, une zone à gradient nul ; leur système de régula 

tion bien qu'élémentaire est très précis et permet d'atteindre la température de 

consigne à ± 1 °C. 

PHOTO 1.7: Four. 



Des tirs barre contre barre sans échantillon effectués à différentes 

températures permettent de vérifier que le gradient de température dans les barres 

mesure n'affecte pas-la propagation des ondes de contrainte. 

Ainsi la figure 1.10 montre deux exemples d'essais :l'un à la température 

ambiante et l'autre à 130°C. On constate que les signaux sont identiques dans les 

deux cas et qu'à 130°C, le signal transmis n'est pas altéré par la présence du 

gradient de température. 

J 

\ 



1-

1 
!-
i 

1 

L ....... ---~- . - - ..... ..,l •• - .... .. .. -....l . • ... 

TL 

'y-----~-

' .... 

l. 
.., .... 

• •• ..!. ..•• .... . 

r·-·-·--·--\ 
1 . 
. \ 
1 . 
. ET \ 

1 . 
. \ 1 . 
. \ 

:\'/U W..AIU. • 
1 

i'iy 2. 930625e-1 

l i/D 6. 25a-S 
i TL -5. 90a-5 
1 ·------j ;--
1'1.-'D 2. SGOa-1 
ivy 3. 16062Sa-l 

1 T/0 6. 25e-5 
ÏTL -7. 90a-5 
1 

1 

1 

1 
1 

l 
1 
1 
1 

1 
1 
1 

' 1 . ........... _ ....... _ .... . ---~ -- .......... .J. ...... - ....... J,., ____ ---- • ...,l ........... ~....;. 

'iY. 

. - ~""""'"""""'_..,.•\' ï r-- \'ID 2. SOOQ"" 1 

1 . \ \y -1. lSQOOQ-2 

r,----------, 

1 '\ :i/!) 6. 25g-5 
j . ET . :n._ 2. 060e-4 , 
1 \ -r-----1 
Î . 1 v /0 2. SOOa-1 j 
! \ ~Vy O. a-7 

1 \. ~T/D 6. 2SQ-S l 
.......... ; TL 2. 26ûa-4 i __________ -..,....._ ___ --t 

. ---~ 

-1 
! 

1 

! 

~--- - -· -:~--1 
1 1 

1 

_, ... J- ·- .. 

1 
1 
l 
1 
1 
1 
i 
1 
1 

1 . .. _ .. __ .J 

figure I.lO: Essais de tir barre contre barre sans échantillon en température. 

- ·- -· -· ·-- ·----· ~ •••.••••••••• -··- ... ~·'!J'.~ •• ~ 



La figure !.11 représente la courbe d'étalonnage du Lexan. Celle-ci est 

réalisée en utilisant un échantillon témoin dans lequel est inséré un thermo-couple 

Chromel-Alumel de 0,~ mm de diamètre. Un autre tehrmo-couple situé dans le four à 

proximité de l'échantillon permet de mesurer la température ambiante et sa stabili­

té au- cours du temp.s. On détermine ainsi pour chaque température de consigne affi­

chée sur le tambour de régulation, la température d'échantillon correspondante. 

L'enregistrement de la température d'ambiance en cours d'essais de tirs permet de 

s'affranchir ainsi du contrôle de la température des échantillons testés • 

. 10 101) 1"0 2QO 

Figure !.11 Etalonnage du four.Echantillon de Lexan. 

L'avantage d'effectuer un étalonnage pour chaque matériau étudié, est de 

déterminer pour chaque température d'essai le temps de séjour minimal au bout duquel 

la température est\homogène au coeur de l'éprouvette. AtU:.températures les plus éle­

vées (~ 150°C) le conditionnement thermique nécessaire est de l'ordre d'une heu~e. 

Pour accélérer la procédure les échantillons sont d'abord préchauffés en étuve à la 

température d'essai pendant unedemi-heure, puis placés rapidement dans le four 

d'essai ou le conditionnement en température est achevé. Le four coulisse sur des 

rails afin de faciliter la mise en place de l'échantillon. 

Dans cette procédure, il est indispensable d'éviter l'échauffement des 

ponts de jauges par conductiqn dans les barres. Cette précaution nécessite souvent 

l'utilisation de refroidisseur entre le four et les ponts de mesures. Il s'avère 

qu'en cours d'étalonnage, nous avons constaté que ce rôle était rempli par les deux 

lunettes de tir placées avant chaque pont de jauges • Les élevations· 

de températures mesurées à l'aide d'un thermocouple placé sur la surface des barres 

à proximité des jauges ne dépassent pas 4°C à 5°C pour une température d'essai de 

.. ·.· . ~ '"( ·, . . ,. :~:. •.:·,·· 1.,,_, . .._.,•;., · .. T·.,~.····.~v.···::·.-:.:··-~-~ 



I.3.2 - Températures inférieures à la température ambiante 

Les essais aux températures de -l°C et -21°C ont été réalisés à l'aide d'un 

montage comprenant une enceinte cylindrique concentrique aux barres, de 150 mm de 

diam~tre. Celle-ci est reliée à un générateur d'air froid de 150 litres de capa­

cité permettant d'atteindre des température de -40°C. 

Un étalonnage préalable du montage a été réalisé en utilisant la même 

procédure que pour ies essais à haute température. La précision de la régulation 

est de± l°C. 

\ 
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ANNEXE II 

ACQUISITION ET TRAITEMENTS 

DES DONNEES 



II.l -Description de la chaîne de mesure 

L'ensemble de· la chaîne de mesure est représenté sur la photo II.l. 

Les signaux électriques recueillis à partir des ponts de jauges des bar res 

d'entrée et de sortie sont amplifiés à l'aide d'amplificateurs grand gain, lar ge 

bande, puis envoyés sur un enr egistreur numérique de phénomènes transitoires 

NICOLET EXPLORER [ 09] • 

Les signaux sont visualisés instantanément sur l'écran de l'oscillos cope 

et peuvent être restitués sur table traçante. Ils sont ensuite sauvegardés sur 

disquettes magnétiques, avant d'être transférés vers l'unité de traitement infor~ 

matique. 

PHOTO I L l : Vue d' ens emble de l a cha îne de mesure . 



II.2 - Acquisition et traitement des données 

Le schéma d'aéquisition des données issues de l'enregistreur NICOLET est 

représenté sur la figure II.l. 

~pro~:Jvette 

" -----------·----------- -----------•=•> Ill B~rres d'HOPKINSON 
Proj. -----------1----------- -----------

1 
1 
1 
1 
1 
1 

IJ IJ 

" v 
IJ v 
v v 

Oscilloscope 

numéri~ue 

NICOLET 4094 

\ 

••••••••••••••••• 
1 1 
1 1 C•lcul~teur 
1 Li~ison IEEE ~88 1 

1•••·············••1 1 
1 • 

* 
• 
* 

1 HP 9020 B 
1 

........... • ·······=···· 
1 Tr~c:eur I************II~prim~ntel 
IHP 7470 Al IHP 2b3l B 1 
••••••••••• ···-·······== 

Figure II.l Acquisition des données 

Les signaux sont transférés de la mémoire de l'oscilloscope num~rique vers 

celle du calculateur HEWLETT-PACKARD 9020 B par liaison IEEE 488. 

Les caractéristiques techniques du calculateur sont les suivantes 

-clavier "azerty" accentu~, séparé en pavés, 

- lecteur de disquettes 5 pouces, 

- disque Winchester 10 M, 

- écran monochrome, 

-carte d'entrée/sortie IEEE 488 (ou HPIB). 



- 1 MO de mémoire centrale 

système d'exploitation SUN et programmation en BASIC (occupent environ 

700 Ko), 

Le programme BASIC de traitement des signaux, dont l'organigramme est re­

présenté sur la figure II.2, effectue le calcul et l'édition numérique sur impri~ 

mante, et graphique sur table traçante, des paramètres suivants : 

vitesse de déformation en foncti~n du temps, 

- déformation en fonction du temps, 

- contrainte en fonction du temps, 

- énergie de déformation en fonction du temps, 

- contrainte en fonction de la déformation. 

Mises l part les fonctions de calcul et d'édition des résultats, le systèrue 

gère les fichiers d'essais qui sont de deux types : 

les fichiers sur disquettes 5 pouces où l'on enregistre les signaux issus 

du NICOLET avec les caractéristiques définies par l'utilisateur (20 essais 

par disquettes, 250 Ko environ), 

- les fichiers su~ le disque dur où sont stockés les résultats d'essais après 

traitement. Ceci permet d'effectuer des comparaisons entre les différents 

résultats. Un fichier peut contenir jusqu'à 90 essais traités soit ~e oc­

cupation d'environ 2,3 Mo. 

\ 
Enfin quelques chiffres pour souligner la rapidité d'exécution du calculateur. 

Le transfert des différents signaux ne nécessite que 10 secondes environ et leur 

traitement (calcul), 45 secondes 1 

Globalement, pour chaque essai, le temps écoulé entre le déclenchement d11 

tir et la fin d'édition des résultats n'excède pas 13 minutes.· 

II.3- Exemple de traitement d'un essai sur le lexan 

Nous présentons un exemple de résultats obtenus en compression à température 

ambiante sur le lexan. 

Les figures II.3aet II.3breprésentent respectivement les signaux recueillis 

par l'oscilloscope numérique à partir des ponts de jauges de la barre d'entrée (fi­

gure II.2) et de la barre de sortie (figure II.3). Le projectile utilisé dans cet 



Figure 11.2: Organigramme du programme de traitement des.signaux. 

[ D~but ·1 
1 
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"'T'"-----.------.-------,.------~----- -,----
V/0 3. 125e-2 

1Vy 8.05625e-2 

Îvo 3. 125e-5 
TL 1.630e-4 

1 

1 

-- ----1.---.......L--. --~--· ---L-------·--~----~----.......L J 
TL V x 

Figure II.3b: Signal enregistré par l'oscilloscope numérique à partir du pont 

de jauges de la barre de sortie. 

,----..,..-----,----..-----r-- ·-....---- .-----.-----.,,_.....IV-/0-1.-2-S-Og---l--, 

Vy O. g-7 

Vy,.._ _ _, 

TL 

\ 
T/0 6.25e-5 
TL -5. 7Qg-5 

Î 
1 

1 ., 
.1 

1 
1 

1 
1 

1 
-~----L-----~------ .....1..- ··-- ----i-----......1.. _____ --J.....J_ --- .. _ _j 

V x. 

Figure II.3a:Signaux enregistrés par l'oscilloscope numérique à partir du 

pont· de jauges de· la barre d'entrée. 



essai est un projectile de 400 mm de longueur à tête hémisphérique. On peut noter 

l'absence d'oscillations parasites se superposant au signal principal. 

Après transfert vers le calculateur, les signaux sont ensuite traités. Le si­

gnal·réfléchi et le signal transmis sont recalés par rapport à la même origine sur 

l'axe des temps. Par application des équations et compte tenu des données de l'essai 

(caractéristiques mécaniques et géométriques des barres de mesure et de l'échantil­

lon) le signal réfléchi e:R nous permet de déterminer en fonction du temps l'évolu­

tion de la vitesse de déformation, et par intégration, la variation de la déforma­

tion (figures II. 4 et II.S). Le signal transmis nous donne la courbe de contrainte 

en fonction du temps (figure II.6) et par élimination de ce dernier paramètre, on 

obtient l'évolution de la contrainte en fonction de la déformation (figure II.7). 

A partir de cette derni~re courbe est calculée par intégration l'énergie de 

déformation dont la variation au cours de l'essai est représentée sur la figure II.8. 

Les· valeurs numériques des paramètres a, É, e: sont calculées pour chaque in­

tervalle de temps (0,5 J.l.S) et imprimées sur listing permettant ainsi une exploitation 

ultérieure des différents résultats. 

\ 



Déformation • FCt) Un tt: uS 
~------------------------------~Xmfnz .SB 

Ref. Essai : DIS11*LEXAN 16 Xmax: 1S3. SB 

Figure II.5 

Vitesse de déformation •FCt) Un ft: uS 
Xmfn: .sa 

Ref. Essat . DIS11*LEXAN 16 Xmax: 153.SB • 
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Contrainte •· r(t) Unft: uS 
~------------------------------~Xmin: .se 
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Figure II. 6 
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Energie • f"(t) 
Unft: uS 

---------tXmfn: .se 
Ref. Esaat : DIS11*LEXAN 16 Xmax: 1S3. Sa 

Unft: J 
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Figure II.8 
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ANNEXE III 

THERMODYNAMIQUE DE LA 

DEFORMATION THERMIQUEMENT ACTIVEE 

\ 



Nous rappelerons ici succintement l'extension au cas des polymères de 

l'analyse thermodynamique et cinétique de la plasticité des solides cristallins 

développée par ESCAIG.et LEFEBVRE [ 14, 15, 28]. 

A. III.1 - Détermination des paramètres d'activation 

Selon l'analyse thermodynamique développée dans le cas des cristaux, 

l'énergie libre d'activation ~G du processus de déformation est uniquement fonc­
a 

tion de la contrainte appliquée cr et de la température T poc.r une pression et une 

structure (caractérisée en première approximation par le terme cr.) données 
~ 

( a a (a~G) {a~G ) · d ~G ) • -- dT --
a aT P,cr,Str. acr P,T, Str 

do: (A. III. 1) 

Les paramètres qui décrivent la structure de l'échantillon sont diffici­

les à appréhender car ceux-ci dépendent de toute l'histoire thermomécanique de 

l'échantillon. 

Les dérivées partielles de l'énergie libre d'activation par rapport à 

la contrainte appliquée et à la température sont respectivement le volume d'acti-

vat ion v et l'entropie d'activation ~s soit : a a 

a~G 
v 

• { acr a) T,Str a (A. III. 2) 

{MG 
~s 

• aTa)cr,Str a (A. III. 3) 

V est di~ectement lié au volume critique V du germe de plasticité. C'est 
a . c 

un paramètre caractéristiqu~. du precessus élémentaire qui reflète 1' e>~tension spa-

tiale de la zone où les segments ont des fluctuations thermiques corrélées. 

Dans les cristaux, il existe plusieurs contributions à ~S mais la plus a-
importante provient de la variation du module de cisaillement avec la température 

du/dT. Dans le cas des matériaux polymériques, il existe une contribution spécifique 

à la chute du module de cisaillement avec la température due à la présence de mou­

vements moléculaires locaux correspondant à l'activation des relaxations secondaires 

(relaxations 8, y, etc ••• ). Ces transitions secondaires contribuent à un terme d'en­

tropie beaucoup plus élevé que dans la plupart des matériaux. 

Lorsqu'on suppose que l'énergie de la barrière locale est simplement 

proportionnelle aux constantes élastiques, le terme entropique ~S lié à la varia­

tion de celles-ci avec la température s'écrit 
ll 



--- du 
U dT 

ôH + crv a a 
T du 

- U dT 

(A. III. 4) 

Où ôH est l'enthalpie d'activation définie par ôH • ôG + TôS , cr est a a a a 
la ccntrainte appliquée. 

Dans les polymères apparaît également un terme entropique suppléme~taire 

ôSel lié à la diminution d'entropie due à l'orientation des segments moléculaires 

pendant la déformation. Ce terme négatif peut être évalué à partir dee théories 

de l'élasticité caoutchoutique soit 

k \1 V ôe 
• _ _.....;;e--::::..;;;a;._~o 

2 (A. III.S) 

Où \1 est le nombre de chaines actives par unité de volume et ôG repr.é~ 
e o 

sente la déformation dans la zone cisaillée dont la valeur est probablement de l'or-

dre de l'unité. 

avec 

L'énergie libre d' activatior.. s'exprime cette fois sous la forme : 

ôG • ôH • TôS • ôG + ôG l (A. III. 6) a a a U e 

T du ôH +-- crv 
ôG a u dT a -u T du 

- U dT 

Cette dernière relation permet de calculer l'énergie libre ôG à partir a 
des grandeurs acceesibles à l'expérience T, cr, ôH, VetU (T). 

\ 

Il existe une seconde méthode de détermination de ôg basée sur la varia·· . a 
tion du volume d'activation avec la contrainte. ôG ne· peut être calculé ceper..dant a 
par intégration de la fonction V(cr) puisque que ôG est fonction de deux variables a 
indépendantes cr, T et que sa dépendance en températü.re epar 1' intermédiaire du 

terme ôS n'est pas négligeable dans le cas des polymères comme nous l'avons sou­
a 

ligné précédemment. 

CAGNCN ([38] cité par LEFEBVRE) a montré que l'introduction de la varia·­

ble réduite T • 0~~~ cr où u(o) est le module de cisaillement ~ température nulle 

permet de constru.ire une nouvelle fonction ~ une seule variable qui est indépendante 

de la température. On obtient alors 

ôG • u(T) r TM 
a u (o) J T 

V (T) dT 
a {A.III.9.) 



Avec TM • crM, contrainte d'écoulement à zéro Kelvin. 

Cette méthoae suppose comme précédemment que la contribution entropique 

provient de la seule variation thermique des constantes élastiques et que la con­

tribution énergétique d'origine caouthcoutique soit négligeable. 

La méthode consiste donc à mesurer le volume d'activation à chaque tem­

pérature et donc à chaque valeur correspondante de la contrainte cr, puis à calculer 

la valeur t • 0 ~~~ cr puis· à intégrer graphiquement la courbe V(T) pour obtenir 1' é­

nergie libre d"activation. 

A.III.2 - Relations avec les grandeurs expérimentales 

~es grandeurs thermodynamiques V , ~G et ~H ne sont pas accessibles a a a 
directement par l'expérience. Les seuls paramètres que donnent les méthodes ex-

périmentale~ sont les dépendances en contrainte et en température de la vitesse 

de déformation (grandec.rs apparentes) 

v . kT (a ln t) 
0 acr T,Str 

(A. III. 10) 

~H • kT2~a ln t) 
o • âT cr,Str, 

(A. III. 11) 

Le volume d'activation apparent V apparait comme une mesure de la sensi-
o 

bilité de· la contrainte d'écoulement à la vitesse de déformation. C'est une gran-

deur importante dont la valeur est susceptible de fournir des renseignements sur le 

mécanisme de déform~tion • 

A.III.2.2 - Relations entre V et V - ~H et ~H o a o a --------------------------------------
D'une façon générale, la vitesse de déformation plastique peut s'écrire 

sous la forme : 

Le volume d'activation défini par la relation vaut 

v . kT (a ln t ) 
a âcr T,cr. 

l 

mkT ---cr-cr. 
l 

(A.III.12) 

(A.III.13) 



Soit V 
0 - v a 

Le volume 

mkT 
+ --o-cr. 

~ 

ne peut être connu du volume apparent V que 
. 

1 
. • mkT s1 a quant~te ~ cr-v. 

d'activation V a 
est négligeable devant V , 

a 

0 

c'est-à-dire lorsque le véritable 

volume d'activatiofi représente la contribution majeure de la sensibilité de la vi-

tesse de déformation ~ à la contrainte ou encore que cette dépendance en contrainte 

est eesentiellement eY.ponentielle. 

Afin de s'assurer que l'on mesure bien un vrai volume d'activation (c'est 

à dire V • V ) il suffit de comparer les valeurs de l'énergie libre ~G obtenues 
o a . a 

par mesure de l'enthalpie et celles qui sont obtenues par integration du volume 

apparent. Si ces deux méthoèes de détermination de ~G ne conduisent pas au même 
a 

résultat, cela signifie que le terme préexponentiel ~ varie avec la contrainte 
0 

de façon non négligeable. Le volume d'activation apparent V
0 

est alors difficilement 

reliable à V • 
a 

D'autre part, si le terme pr€exponentiel ne dépend pas explicitement 

de la température, l'enthalpie apparente ~H0 est égale à l'enthalpie .d'activation 

véritable ~H soit 
a 

~H • ~H - kT2e 
ln 

t),,Str (A. III. 14) 
0 a âT 

A.III.2.2- Détermination expérimentale de V et ~H 
0 0 ----------------------------------------

\ 
~H peut être déterminée de deux façons différentes. Lors d'une 

0 

expérience de fluage, un saut de température rapide de quelques degrés modifie la 

vitesse de déformation. Si l'on suppose que le saut est assez rapide pour ne pas ~n­

traîner de modifications structurales da l'échantillon alors 

~H 
0 (

a ln ~) 
• kT2 3T p • kT2 

cr , Str a 

(A. III. 15) 

~H peut également être déterminée à partir d'un e~sai de déformation 
0 

à vitesse imposée constante. ~ étant fonction des secles variables cr et T, nous 
P a 

écrivons : 

[
a ln ~ J 

d ln ~ - a p 
P cr , Str 

. a 

dT + [ a 1 n ~pl do 
âcr JT, Str 



Ce qui s'écrit encore 

· t;H V 
d ln ~ • ~ dT + koT dcr 

p kT2 

A vitesse constante, il vient 

t;H V 
~ dT + -2 dcr • o 
kT2 kT 

Ce qui donr..e 

Dans les expériences de LEFEBVRE [ 15] , BULTEL (G3] , 

(A. III.l6) 

et 

HAUSSY [~], la détermination de V se fait par des essais de relaxation de can­
o 

traintes. 

Lorsque la vitesse de déformation devient importante, il n'est plus 

possible de déterminer V par ce protocole expérimental. Cependant si l'on travaille 
0 

dans une plage de vitesses de déformation assez large, 1~ tracé de la courbe 

cr • f(ln ~) 

(
a ln 

terme acr 

t'\rmet de déterminer, pour chaque température 

Jet donc V 
0

• 

d'essai, la valeur du 

La vit~sse de déformation dépend naturellement aussi d'une variable 

de structure et les relations précédentes ne s'appliquent qu'à structure constante. 

Ceci oblige à me~urer(~~)ete ~~ Ê)donc v
0 

et t;H
0 

sur un même échanti.llon dans le 

même état de déformation. L'une des solutions est de prendre pour cr la valeur de la 

limite élastique cr • Elle est repérée sur la courbe contrainte déformation par la y 
contrainte maximale atteinte en l'absence de crochet de compression (yield point). 

Elle correspond en principe à la contrainte à laquelle 

atteint une valeur minimale constante. 

le volume d'activation v 
0 



ANNEXE IV 

ANALYSE ENTHALPIQUE DIFFERENTIELLE 

\ 



- Analyse enthalpique différentielle (Differentia! Scanning Calorimetry) 

Afin de compléter l'examen des effets mécaniques liés aux traitements de 

recuit (T < T ), nous avons étudié ce phénomène à l'aide de la technique d'analyse 
g . 

enthalpique différentielle ou DSC qui permet de mettre en évidence les transitions 

thermodynamiques fondame~tales accompagnant les transformations physiques ou les 

réactions chimiques consécutives à une élévation de température dans un échantil­

lon. L'une des conséquences du traitement de recuit effectué dans le domaine vi­

treux est la relaxation enthalpique qui se manifeste au passage de la transition 

vitreuse par la présence d'un pic endothermique. L'analyse enthalpique différen­

tielle est l'outil approprié pour approfondir ce phénomène. 

L'analyse enthalpique différentielle est une méthode calorimétrique dy­

namique ou statique, qui consiste à annuler au moyen d'un effet compensateur (effet 

Joule) le déséquilibre thermique différentiel qui apparaît entre l'échantillon à 

étudier et une référence, lorsque ceux-ci sont placés dans une enceinte soumise à 

une programmation en température donnée. Par cette technique, on enregistre en 

fonction du temps ou de la température la puissance de compensation qui annule 

l'écart de température ~T entre l'échantillon et la référence. On obtient ainsi 

directement la thermicité d'une réaction ou l'enthalpie d'une transformation. 

L'enregistrement obtenu est représenté sur la figure (A.IV.l). Cette 

courbe représente la quar,rité de chaleur fourr.ie par unité de temps en ordonnée, 

en fonction du temps t ou de la température T en abscisse. 

A.rv.z 

Le bilan des échanges tr.ermiques au niveau de la tête de mesure à 1' é­

quilibre peut s'écrire : 

-pour l'échantillon 

(A. IV. 1) 

- pour la référence : 

C dT , 
m2 2 dt + p 2 • Pz (A.IV.2) 



Les indices 1 et 2 se rapportent respectivement à l'échantillon et à 

la référence. avec : . 

m • masse de l'échantillon 

H • chaleur mise en jeu au cours de la transformation 

C • capacité calorifique 

T • température 

P • puissance fournie 

P'• perte thermique si les conditions de travail ne sont pas adiabatiques. 

Par différence des relations (A.IV.l) et (A.IV.2), il vient : 

dH dT 
ml dt + K(T) dt + h • ~p (A.IV.3) 

- le terme K(T) :~ est lié à la dérive de la ligne de base, dérive qui 

peut être annulée soit électriquement soit en utilisant une référence de même ca­

pacité calorifique que l'échantillon. 

- le coefficient d'échange, fonction de paramètres intrinsèques de la 

tête de mesure est caractéristique de l'appareillage. 

En négligeant le terrr.e K(T) :~, on peut écrire 

dH 
ml dt + h • ~P (A. IV .4) 

Au cours d'une transition, l'aire du pic dd~ • f(t) est donc directement 
\ 

proportionnelle à l'énergie mise en jeu. 

L'appareil utilisé est le modèle DSC 1-B de PERKIN-ELMER représenté par 

la photo n°1. Il est constitué de trois parties 

(1) système de détection ou tête de mesure 

(2) dispositif de chauffage ou de refroidissement à programmateur 

intégré 

(3) enregistreur. 
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