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Suite a la décision de reporter le colloque Indentation 2020 a Lorient en octobre
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P

2021 en raison de la COVID19, le groupe GIME et le comité d’organisation du
loque Indentation 2020 vous propose une journée des doctorants, sous forme
de webinaire, sur le théme de I'indentation le 15 octobre 2020.

Lien d’'inscription a la conférence:
https://sf2m.fr/events/indentation-2020-on-line/

rogramme

8h45 — 9h00 : G. Mauvoisin — Introduction de la journée

Identifiabilité

9h00 — 9h45 : M. C. Barick (UFC) — Identification des propriétés viscoélastiques-

Vi

scoplastiques des matériaux par la nanoindentation instrumentée

9h45 — 10h00 : S. Breumier (EMSE) — Identification des paramétres d’une loi de plasticité
cristalline a haute déformation par micro-compression et micro-impact
10h30 — 10h45 : Pause

Mesures in situ

10h45 — 11h30 : S. Comby-Dassonneville (UGA) — Développement et application d’un
nanoindenteur in situ MEB couplé a des mesures électriques
11h30 — 12h15 : R. Kulis (ESPCI) — Mécanique d’un polyester biosourcé par compression de

m

icro-piliers et influence de I"humidité

12h15 — 13h30 : Pause

Matériaux hétérogenes

13h30 — 14h15 : M. Moula (INSA-Lyon) — Mechanical characterization of meso-porous

al

umina by micro- and nano-indentation

14h15 — 15h00 : C.M. Sanchez (ISAE) — Elastoplastic behavior characterization of
heterogeneous materials by nanoindentation grid
15h00 — 15h15 : Pause

15h15 — 16h00 : A. Bousselham (Univ. Lille) — Mechanical characterization and modeling of
heterogeneous friction pad material under multiaxial loading

16h00 — 16h45 : P. Baral (ECL) — Mesure, par nanoindentation, d’une distribution de
particules dans un fluoroélastomere chargé.

16h45 — 17h30 : T.S. Guruprasad (UBS) — On the determination of the elastic constants of
carbon fibres by nanoindentation tests

17h30 — 18h00 : Bureau GIME — Conclusion de la journée
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Chicot  <didier.chicot@univ-lillel.fr>, Guillaume Kermouche <kermouche@emse.fr>, Eric Le Bourhis
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Identification des propriétés viscoélastique-viscoplastique des
matériaux par la nanoindentation instrumentée

M.C Barick!®), Y. Gaillard?, A. Lejeune?, F. Richard? et F. Amiot?

tUniv. Bourgogne Franche-Comté, Institut FEMTO-ST, CNRS/UFC/ENSMM/UTBM, Département
Mécanique Appliquée, 25000 Besancon (France)

®Email : mohamed.barick@femto-st.fr

RESUME

La nanoindentation est trés utilisée pour extraire les propriétés mécaniques des
matériaux a partir de courbes force-déplacement. Cependant, I'unicité et le caractére
intrinséque des valeurs estimées restent des problemes ouverts, particulierement
lorsque des phénoménes visqueux sont exhibés. Dans ce travail, une loi de
comportement viscoélastique-viscoplastigue a été implémentée dans le logiciel
ANSYS via une subroutine UMAT avec deux cas particuliers: viscoélastique (VE) et
viscoeélastique-plastique (VEP). L’objectif principal est d’extraire des propriétés
intrinséques et fiables par nanoindentation. Une série d’essais expérimentaux a éte
réalisée sur du polypropylene (PP) avec les indenteurs cube corner et Berkovich. Un
indice d’identifiabilité (I-index) basé sur le conditionnement numérique du probléme
inverse est utilisé. On montre que la méthode de dual nanoindentation (cube corner et
Berkovich) avec des essais réalisés a 500 nm/min s’avere robuste pour extraire tous
les parametres VE. Les résultats d’identification montrent que durant I'essai de
nanoindentation, le PP ne se déforme pas seulement dans le domaine VE (Figure.l).
L’investigation du comportement du PP est étendue en ajoutant la viscoplasticité dans
la loi de comportement. Ces résultats ouvrent la voie a I'utilisation de cet I-index pour
concevoir une expeérience capable de garantir 'unicité et le caractéere intrinséque au
matériau des propriétés extraites.
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Figure 1. Courbes de nanoindentation expérimentales et simulées pour le modéle VE avec les
essais réalisés a 500 nm/min utilisant les indenteurs cube corner (42.28°) et Berkovich (70.3°).

MOTS-CLES

Viscoélasticité, Viscoplasticité, Nanoindentation, Identifiabilité, Unicité
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Identification des parametres d’une loi de plasticité cristalline a
haute vitesse de déformation par micro-compression et micro-
impact

S. Breumier!®, A, Villani!, C. Maurice?, S. Sao-Joao?, M. Lévesque?, G. Kermouche!

1 Mines Saint-Etienne, Univ Lyon, CNRS, UMR 5307 LGF, Centre SMS, F - 42023 Saint-Etienne,
France

2 Département de Génie Mécanique, Ecole Polytechnique de Montréal, C.P. 6079, Succ. Centre-ville,
Montréal, Québec, H3C 3A7 Canada

®Email : simon.breumier@mines-saint-etienne.org

RESUME

La quantification de l'influence du procédé de grenaillage a I'échelle de la surface
nécessite de modéliser le procédé a I'échelle d’'un grain [1]. Cela requiert d’identifier
les paramétres de lois de plasticité cristalline a haute vitesse de déformation et a
I'échelle de la surface. La possibilité d’utiliser différents observables de différents types
d’essais d’indentation locaux et impliquant de grandes vitesses de déformation pour
identifier les parametres viscoplastiques de la loi de Meric-Cailletaud a été étudiée.

Des essais de compression de micropilliers ont été réalisés par indentation avec un
poincon plat en diamant sur un monocristal de cuivre suivant trois orientations
différentes a 0.01s™ et 100 s'. Ces essais ont permis d’identifier les paramétres
viscoplastiques de la loi avec une bonne confiance sur le caractere bien posé du
probleme [2].

Un canon permettant de realiser des impacts de bille sphériques de différents
diamétres a des vitesses allant de 1m.s* a 140m.s* a été développé. La trajectoire
précise de la bille est reconstruite par stéréocorrélation. L'identifiabilité des paramétres
de la loi sur la courbe de déplacement et sur le champ de contrainte sous I'empreinte
obtenu par EBSD a haute résolution a été étudiée.

MOTS-CLES
Indentation, identification, microcompression, impact, Contraintes résiduelles
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Développement et application d’un nanoindenteur in situ MEB
couplé a des mesures électrigues

S. Comby-Dassonneville!®, F. Volpi!, C. Boujrouf?, M. Rusinowicz', G. Parry!, M. Braccini’, S.
Iruelal, A. Antoni-Zdziobek?!, Y. Champion?, F. Charlot?, R. Martin?, F. Roussel-Dherbey?, L.
Maniguet?, J. Fouletier®, E. Siebert?, D. Pellerin®, M. Verdier?!
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3Univ. Grenoble Alpes, CNRS Grenoble INP - LEPMI - 38000 Grenoble, France
4Scientec / CSInstruments - 91940 Les Ulis, France

®MEmail : solene.dassonneville@gmail.com

RESUME

L’essor de la demande actuelle pour des matériaux architecturés et multifonctionnels
nécessite des outils de caractérisation toujours plus performants. Dans cet optique, un
instrument de caractérisation multifonctionnel basé sur un couplage
meécanique/électrique a été développé au SIMaP [1,2]. Le cceur de ce dispositif est un
nanoindenteur in situ MEB couplé a des mesures électriques fines. Les mesures de
« nanoindentation résistive » ainsi développées permettent (i) I'étude du transport
électronique tout au long de I'essai (ii) le suivi en temps réel de I'aire de contact grace
a lapport des données électriques a l'analyse quantitative du comportement
mécanique (iii) la réalisation de cartographies couplées mécanique/électrique. Dans
cette communication, le cas idéal d’'un monocristal d’or est d’abord développé et les
mesures de résistance obtenues sont explicitées en termes de différents régimes de
transport électronique. En se concentrant sur le régime diffusif, une procédure est
ensuite proposée pour extraire I'aire de contact lors d’essais de nanoindentation
résistives sur des matériaux nobles. Cette procédure est appliquée avec succes sur
un échantillon de rhéologie type film sur substrat. Finalement, un alliage biphasé
AgPdCu est utilisé pour illustrer la résolution spatiale des cartographies couplées
propriétés mécaniques / résistance électrique.

MOTS-CLES

Nanoindentation résistive, résistance électrique de contact, transport électronique, aire
de contact
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Mécanique d’un polyester biosourcé par compression
de micro-piliers et influence de ’lhumidité

Raphagélle Kulis?®, Etienne Barthel®, Alessandro Benedetto? et Pierre Salomon?

1 SIMM — ESPCI Paris, 10 rue Vauquelin, 75015 Paris
2 Saint-Gobain Recherche, 39 quai Lucien Lefranc, 93300 Aubervilliers

) Email : raphaelle.kulis@espci.fr

RESUME

Dans le but de réduire lI'impact environnemental de ses matériaux, Saint-Gobain a
récemment développé de nouvelles résines thermodurcissables biosourcées de type
polyester. L’optimisation de ces matériaux nécessite néanmoins une meilleure
connaissance de leur comportement mécanique. Leur caractérisation est cependant
limitée par I'impossibilité de réaliser des échantillons massifs dans des conditions
représentatives des procédés industriels. Pour surmonter ces difficultés, nous
préparons des échantillons d’'une taille caractéristique de l'ordre d’une dizaine de
microns et de géométrie contrdlée (micro piliers) a partir d’'une résine modele. Nous
étudions ensuite expérimentalement leur comportement mécanique par micro
compression a I'aide d’'un montage développé dans cette étude. L’originalité de notre
configuration est de permettre la visualisation de la section transversale du pilier lors
de la compression et donc l'estimation de la contrainte réelle dans le pilier. Nous
utilisons ce montage pour étudier l'influence de I'humidité sur le comportement
mécanique du polymere. En raison de son hydrophilie élevée, la réponse du polymere
se révele fortement dépendante de 'humidité. Cette dépendance se traduit par une
transition du polymeére d’'un état vitreux vers un état gel que nous attribuons a un
phénomeéne réversible de plastification par I'eau. Des phénoménes de mémoire de
forme sont également mis en évidence.

Indenteur Section du pilier

Figure : Visualisation de la section transversale d’'un micro pilier de polyester a différents taux de
compression. La ligne rouge représente la section a déformation nulle (0 %).

MOTS-CLES
Micro compression, contrainte vraie, plasticité, polymére, humidité
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Caractérisation mécanique des alumines mésoporeuses par micro
et nano-indentation

Marwa Moula?®, Sylvain Meille?, Vincent Le Corre!, Jérome Chevalier?

L IFP Energies Nouvelles — Rond-point de I'échangeur de Solaize 69360 Solaize - France
2 INSA-LYON, MATEIS-CNRS UMR5510, F — 69621 Villeurbanne - France

MEmail : marwa.moula@insa-lyon.fr

RESUME

L’étude porte sur la caractérisation mécanique des supports de catalyseurs utilisés en
industrie pétroliere pour I'hydrotraitement des résidus lourds. Ces supports sont des extrudés
cylindriques constitués d’alumine de transition y avec un taux de porosité proche de 70 % et
une microstructure hétérogéne. Des observations microscopiques a haute résolution des
surfaces polies des extrudés montrent I'existence des grains de différentes morphologies
méso et macroporeuses répartis dans une matrice poreuse (Figure1). L’objectif de ce travalil
est de réaliser une caractérisation mécanique poussée des supports afin de comprendre les
relations entre leur morphologie microstructurale et leurs propriétés mécaniques. Le
comportement mécanique global en compression des extrudés a été étudié par des essais
de micro-indentation sphérique et pyramidale. Ces essais montrent clairement que la
morphologie microstructurale a iso-porosité influence fortement les propriétés élastiques et la
résistance des extrudés. Une déformation inélastique est observée, se traduisant par des
empreintes résiduelles. Le comportement mécanique a [I'échelle locale des entités
microstructurales (grains, matrice) a également été étudié par des essais de nano-
indentation Berkovich. Les grains présentent des propriétés mécaniques plus élevées que la
matrice, y compris les grains plus poreux que la matrice. Une densification est observée
sous l'indent a I'échelle locale grace a la technique FIB/SEM.

Figure 1: Observation MEB d’une section polie d’un extrudé

MOTS-CLES : céramique poreuse, support de catalyseurs, comportement mécanique,
microstructure, essai d'indentation, densification.

REFERENCES : [1] M.Moula, S. Meille, V. Le Corre, J.Chevalier, Mechanical
characterization of meso-porous alumina by micro- and nano-indentation, Materials Today,
Communications 25 (2020) 101315
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ELASTOPLASTIC BEHAVIOR CHARACTERIZATION OF
HETEROGENEOUS MATERIALS BY NANOINDENTATION GRID

Cesar-Moises Sanchez-Camargo™”, Anis Hor® , Mehdi Salem® et Catherine Mabru*

! Institut Clément Ader (ICA), Université de Toulouse, CNRS UMR 5312-ISAE-SUPAERO-UPS-INSA-
Mines Albi, 3 rue Caroline Aigle, 31400 Toulouse, France.

®Email : Cesar-moises.SANCHEZ-CAMARGO @isae-supaero.fr

RESUME

The study presents the analysis of the contour plots obtained from nanoindentation grids
conducted on CuZn40Pb2 brass and W-Cu, which are heterogeneous materials having
different microstructure and mechanical properties. The aim is to increase the detection
capacity of the mechanical properties of the phases respect to the statistical analysis, but
also to propose a formulation for the inverse analysis of nanoindentation data allowing the
full elastoplastic characterization [1]. Analysis of contour plots provides curves were the
mean value of the phases and the bulk value can be read directly. In complex
microstructures gives access to the predominant mechanical properties facilitating the
interpretation of the results. Compared to electron backscattered diffraction measurements,
the estimation of the phase fractions by this proposed method is better than the estimation
performed with statistical analysis. The estimation of the standard deviation is equivalent to
the statistical analysis in most cases; however the difference is large on skewed distributions.
The formulation of the objective function for inverse analysis is able to manage large number
of indentations, producing elastoplastic parameters with excellent accuracy respect the
parameters identified by tensile test.
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Figure 1: The applied method for the elastoplastic behavior identification of
heterogeneous materials [2].

MOTS-CLES
Nanoindentation, finite element analysis, plasticity, heterogeneous material, EBSD
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Mechanical characterization and modeling of heterogeneous
friction pad material under multiaxial loading

A. BOUSSELHAM!", F. ROUDET?, P. DUFRENOY?, V. MAGNIER?, A-L. CRISTOL! et J.HOSDEZ!
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Abstract

The growing need of railway transportation leads to an increase of traffic with heavier trains.
Thus, in recent years, a constant improvement has been proposed on the braking system and
more particularly on the friction material used. The main difficulty is their heterogeneity with a
high number of components and porosity. Due to the uniaxial compression process, the
properties are anisotropic. Another difficulty is the loading during braking which is multi-axial
(compression+shearing). That's why it is necessary to realize multiaxial tests in order to better
understand and identify the parameters.

In this work, to characterize the mechanical properties of the pad, classical and instrumented
indentation tests were carried out, using copper. This reference allowed us to make
modifications on the method of calculation of the compliance coefficient of the machine (Cy).
Results obtained by instrumented indentation tests were compare with ultrasonic
measurements. Indentation test under X-ray microtomography give us access to the
microstructural mechanisms associated to these properties. Indentation tests were reproduced
numerically using finite element method. The material law was decomposed using Kelvin mode
to better understand and quantify the mechanisms involved. This rewriting makes it possible,
through reverse identification, to obtain quantitative information on the material law.

Two means of characterization

Ultrasonic Macro indentation ! szi:b/'z‘fi;" FEMU

. measurements Brinell Levenberg- Marquardt
) T v ] Net|Ok
)
~-OF FEM? -~

ims inc Experimental data - » 4 h
IETEK (Load 7disEpD|:alcement) y
(
The mechanical behavior The mechanical behavior ‘\
Anisotropi Anisotropic | J
( mf:E::OPIC) ( pic) \ y ok ‘

Young modulus Comparison Young modulus

~Numerical ™
matches

Key words
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Mesure, par nanoindentation, d’une distribution de particules dans
un fluoroélastomere chargé
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RESUME

Une nouvelle méthode de nanoindentation permettant de mesurer une distribution de
particules dures et rigides au sein d’'une matrice souple est proposée®. Le modéle
pointe-particule développé dans ces travaux repose sur '’hypothése que lintégralité
de la déformation, lors de I'indentation, est supportée par la matrice élastomeére, et que
les charges de noir de carbone jouent le réle d’extensions rigides de la pointe diamant
—lorsqu’en contact (voir particules vertes sur Fig. 1). Par conséquent, chaque variation
anormale de raideur de contact est liée a un nouvel agrégat entrant en contact avec la
pointe. Deux études — expérimentale et numérique — du modéle sont comparées a la
distribution de particules mesurée par Microscope Electronique a Transmission
(MET)®. Un excellent accord entre les différentes approches est trouvé, ce qui est trés
prometteur. En effet, ce modéle simple représente une alternative intéressante aux
analyses MET qui peuvent étre difficiles a mettre en ceuvre.

Berkovich nanoindentation Sauts de raideur pendant le Distribution de densité de
chargement surface des particules
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Determination of the elastic constants of carbon fibres by
nanoindentation tests
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RESUME

Carbon fiber composites are an important class of materials having unique properties
such as high tensile strength, high modulus, and lower weight to strength ratio.
Understanding the mechanical behavior of composite requires knowledge of the
carbon fibres deformation response, and fibres are highly anisotropic and
heterogeneous. Nanoindentation instrumented tests are used to determine the elastic
properties, as it is being widely used to investigate the mechanical behavior in small
volumes of materials. For isotropic materials, a single indentation test can evaluate
the elastic properties of the material. But for anisotropic material, the difficulty
increases since measured indentation modulus depends on five elastic parameters
(Ei, Et, Gk, Vi, and vy) of the material.

Nanoindentation tests are carried out at shallow depths on PAN-based and MPP-
based carbon fibres. Indentation moduli are obtained by performing the tests at ten
different measured orientations between 0° and 90° with respect to the fibre axis.
They are used to identify the fibres elastic constants, assuming a transversely
isotropic behavior, by minimising a cost function (using Vlassak et al. solutions)
between measured and estimated values. Inconstancies between the identified in-
plane shear and transverse moduli and reported literature values are pointed out,
and some drawbacks of the nano-indentation method are highlighted.

An improved method taking into account the buckling mechanisms of crystallites at
stake during the indentation process, and visible in the hysteretic behaviour of force-
penetration nanoindentation curves, is proposed. It allows us to identify the values of
elastic constants that are in accordance with literature values. These elastic
properties of carbon fibres are, in turn, used to estimate the elastic properties of
epoxy matrix composites containing these fibres. Very good agreement is found with
experimentally available values of unidirectional ply properties. An excellent
correlation between experiments and Finite Element Analyses of carbon fibres
indentation response is eventually found.
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