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CHAPITRE 1 : 

INTRODUCTION 



Les matériaux con~positcs corlstitués d'iine matrice polymèr-c 
renforcée par des fibres continucs possèdent des propriétés physiques ct 
mécaniques très attractives. En particulier, ces matériaux présentent uri 
liaut module élastique et une résistance comparable aux matériaux 
traditionnels. 

L'utilisation des matériaux composites verre/résine dans la 
réalisation de canalisations connaît actuellement un développement 
important dans de nombreux secteurs d'activités, notamment dans les 
industries pétrolière et chimique et dans le bâtiment. L'intérêt de ce 
type de canalisation réside essentiellement dans une bonne tenue à la 
corrosion ainsi que dans la légèreté des structures fabriquées. 
Cependant, on dénote de la part des utilisateurs potentiels de ce type de 
structures une certaine réticence. à leur emploi dont l'origine est 
attribuée à une méconnaissance de certaines propriétés telles que leur 
tenue à long terme sous sollicitations mécaniques. De fait, dans tous les 
domaines d'application des matéi-iaux composites, la prévision d'une 
durée de vie minimale est importante. 

Le but de cette étude est donc de fournir des éléments sur le 
vieillissement en pression interne de plusieurs types de tubes composites 
verre/époxy de même structure mais dont la différence réside dans la 
nature de l'interface fibre/matrice. Bien que les propriétés de tels 
matériaux dépendent principalement de celles des constituants que sont 
la fibre et la matrice, il est maintenant largement admis que la qualité 
de l'interface fibre/matrice joue un rôle essentiel dans la définition des - 
propriétés finales de ce type de matériaux. 

Dans le chapitre II, après un bref rappel de la théorie des 
stratifiés, nous exposons les difficultés inhérentes à la conception de 
canalisations notmment  la prise en compte de facteurs tels que 
l'interface fibrelmatrice pour laquelle nous rappelons les principaux 
tests de caractérisation et le veillissement . Ceci justifie l'intérêt de cette 
étude puisque peu de résultats ont été répertoriés dans la bibliographie 
concernant ces deux points en particulier. 

Le chapitre III est consacré à la description des matériaux et 
structures caractérisés. 

Dans le chapitre IV, nous présentons les différentes techniques 
expérimentales utilisées pour la caractérisation de l'interface sur  les 
matériaux plans unidirectionnels ainsi que les moyens lourds mis à 
notre disposition pour l'étude du comportement des tubes en pression 
interne croissante, cyclique, et constante. 

Les résultats sont présentés dans le chapitre V et discutés au 
chapitre VI. Le chapitre VI1 conclue sur l'ensemble de l'étude. 



CHIAPITRE II : 

PRESENTATION DU SU JET 
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11-1 Suéci fici tés des i~iatéi-iaiis coiixnosi tes 

Un matériau composite est défini comme l'associatioii judicieuse 
de différents matériaux afin d'obtenir un nouveau matériau possédant des 
propriétés qu'aucun des constituants de base ne possédaient individuelle- 
ment. Généralement, les matériaux composites sont constitués de deux 
composants : 

un renfort qui se présente généralement sous forme de 
fibres, dont le rôle est de conférer au composite ses bonnes 
propriétés mécaniques 

une matice dont le rôle est de lier chaque partie du renfort 
et d'assurer le transfert'des charges entre les fibres. 

Du fait même de sa constitution, un matériau composite apparaît 
donc comme hétérogène et anisotrope. 

L'arrangement des fibres au sein de la matrice dépend des propriétés 
finales recherchées pour une application donnée. Il existe de nombreuses 
techniques de mise en oeuvre: superposition de couches unidirectionnelles 
ou de tissus préimprégnés de résine, bobinage par enroulement filamen- 
taire, ... Ces différentes techniques permettent la fabrication de matériaux 
dont les propriétés mécaniques sont comparables à celles des matériaux 
traditionnels pour u n  poids réduit. Ce dernier point est en fait un des 
principaux intérêts de l'emploi de matériaux composites. 

11-2 Mécanicrue des stratifiés 

11-2-1 La théorie des  laa au es 

Cette théorie permet de calculer à partir des caractéristiques élasti- 
ques d'une couche unidirectionnelle (monocouche), celles du stratifié 
(multicouche), de déterminer les champs de contrainte et de déformation 
dans chacune des couches ainsi que le comportement global du stratifié. 



11-2-1- 1 Prouric?'tés &llnstiqtres d'[&ne couche r~nidircctior?.- 

Nous rappelons ici les principaux résultats, le détail des calculs ayant 
fait l'objet de nonibreuses publications [I-2].Les liypotlièses principales sur 
lesquelles repose le calcul sont les suivantes : 

- la monocouche est homogène et présente un comportement élasti- 
que orthotrope 

- la monocouche est soumise à un régime de contrainte plane 
- les déformations restent faibles 
- l'interface fibre / matrice est parfaite 

La figure 11-1 représente le syst&e de coordonnées utilisé dans le 
calcul. Il s'agit d'un repère d'orthotropie lié aux fibres. 

Figure 11-1 : Repère d'orthotropie lié aux fibres 

Dans ce repère, les relations contraintes - déformations peuvent 
s'écrire sous forme matricielle : 

Q, est la matrice de cornpliance 

S, est la matrice de souplesse 

C es deux matrices sont liées par la relation : 

Pour un matériau orthotrope c'est-à-dire possédant trois plans de 
symétrie orthogonaux, les matrices QG et Sy se réduisent à 9 termes 
indépendants et s'écrivent : 



O,, O,? O13 0 0 0  

O12 O22 O23 0 0 0  

O13 O23 O53 O O O 

O O O O,, O O 

O O O O O,, O 

O O O O 
O O , ,  

OU encore : 

'12 s i 3  0 0 O '  

'12 '22 '23 0 0 0  

'13 '23 '33 0 0 0  

O O O - S,, O O 

O O O O S,, O 

O O O O o s , ,  

Dans le cas d'un état de contrainte plane, ces relations s'écrivent dans 
le repère (X,Y) lié aux fibres (figure 11-1): 

et dans le repère de chargement (1,Z) 

où T est la matrice de passage du repère (X,Y) au repère (1,2) 

2 2 
COS 8 sin 8 2 cos 8 . sin O 

[Tl = 
2 2 

sin 8 cos 8 -2 cos 8 . sin 8 



Où Ex est lc inodulc d'Young longihidinal, Ev le module d'Yoiiii: ti-ûiisirei-- 
sûl, I: le coefficient d e  Poisson priiicipnl ct-G le iiiodiile de  cinailleiiierit. 

T &?' 

La détcr-rniilation des  constantes élastiques Ex, s'obtient par-la loi dcs 
mélanges et  Ey, G à pai-tir des foi-mules de Puck valables iiniquenieiic daiis 

?' 

!e cas de la fibr-e de  ver?-e 

Ex= Vf E, + (1 - V,) Er 

E, E : modules d'Young de la fibre et de  la résine 
LJ, U :  coefficients d e  Poisson d e  la fibre et  d e  la résine 
C, Cr: modules d e  cisaillement 
V; taux d e  fibres e n  volurne 

U n  multicouclie est u n  eiii~>ilciiietit de nioiiocouclies. 0 1 1  slipposera 
q u e  : 

- I'él~aisseiit. dii sti.;itiliE est f i~ i l~ lc ,  cliiirl~ic sectiori I)lnric 
i-cste ~ ~ l n n c  iipi-i:s cliai-gt:t~lci~t 



- clinque couclic a Lin compoi-teiiieiit é1;istiqiie linéniir: 
- les déplaccmcrits sont faibles 
- les déformations sont faibles 

couche k 

plzn moyen 

couche 1 

Fimire 11-2 : Schéma d'un stratifié à N coucl-ies 

Les contraintes dans un pli donné du composite s'écrivent dans le 
repère du stratifié : 

[eO]: matrice des déformations du plan moyen 
[K 1: matrice des courbures du plan moyen 

On définit les forces et les moments résultants par unité de largeur 
dans le stratifié comme : 



soit ciicorc : 

[A] : matrice des rigidités en membrane 
[B} : matrice des rigidités de couplage membrane-flexion 
[Dl : matrice des rigidités de flexion 

Le tableau 11-1 ci-dessous donne les simplifications possibles qui peuvent 
être faites en fonction des éléments de symétrie du stratifié 

stratifié stratifié 
non équilibré équilibré 

symétrie Aij#O Dij+O Bij=O A16=A26=0 
plan milieu Bij=O Dij#O 

antisymétrie Eij=O B16+0 
plan milieu B26+0 

A16=A26=0 
D16=D26=0 

pas de symétrie pas de simplifi- A16=A26=0 
cation 

h 

Tableau 11-1 : Simplifications introduites par les éléments 
de symétrie du stratifié 



Les tubes réalisés par enroulement filamentaire présentent une 
structure antisymétrique équilibrée, donc (tableau 11-1) : 

B.. = O  sauf B,, et BZ6 
"J 

AIG = A?, = O 

On retiendra comme formulation . 

soit en contraintes 

11-3 Les tubes 

Les tubes renforcés verre / résine thermodurcissable et plus particu- 
lièrement ceux réalisés par enroulement filamentaire, connaissent à l'heure 
actuelle un développement dans les secteurs où le transport de fluides plus 
ou moins chauds et sous pression présente de nombreux problèmes. Parmi 
ces problèmes, celui lié à la corrosion reste difficile à résoudre notamment 
dans le cas des matériaux métalliques. Ceci explique en partie l'essor que 
connaissent les matériaux composites dans ce domaine, toutefois ces 
matériaux présentent d'autres qualités telles que : 

- de bonnes performanccs mécaniques 
- une résistance chimique amélioke 
- une légèreté 
- un faible taux de fluage par rapport aux thermoplastiques 



Ccpcricl:i~it, la tcclinologie dcs coiiipositcs cst act~icllcriicrit liriiitéc û 
u n  domairic d'iitilisatiori c ~ i  bassc ct moycriric pr-cssion ct à dcs tcrnpémtu- 
1-es n'ciïcédant que très rarement 100°C. 

Le compor-tcrncnt aux sollicitatioris dc pression differe considérable- 
ment de cclui des matériaux mhtalliques classiques; en effet, l'efïct de la 
pression interne sur la structure con~posite s'accompagne bien avant 
l'éclatement mécanique propement dit, d'une micr-ofissuration de la résine 
qui se traduit par une perte d'étanchéité du tube appelée ((pcrlage)~. Ceci 
constitue le critère de ruine du tube qui est généralement adopté dans 
l'industrie. Néanmoins, ce critère reste relativement grossier car en réalité, 
la structure est endommagée bien avant l'apparition du phhomène de 
perlage. 

11-3-1 Conception des tubes 

L'application de la théorie des stratifiés fournit une bonne approxi- 
mation des composantes de la matrice de rigidité à partir des caractéristi- 
ques élastiques, elles-mêmes calculées, des couches élémentaires unidirec- 
tionnelles et de leur orientation (paragraphe 11-2). De même, il est possible, 
à partir des charges extérieures, de calculer les contraintes normales et les 
contraintes de cisaillement induites dans une couche et d'appliquer les 
critères de rupture pour apprécier la charge maximale que peut supporter 
le tube dans le domaine linéaire pour des chargements instantanés. 

Toutefois, le comportement à long terme est difficile à prévoir. Afin 
de tenir compte dans les calculs des principaux paramètres de vieillisse- 
ment, on utilise l'artifice des coefficients d'affaiblissement caractéristiques 
des principaux facteurs d'influence (fluage, fatigue, température, mise en 
oeuvre, environnement, entailles, ...). Ces coemcients viennent pondérer le 
coefficient de sécurité relié aux pressions d'éclatement à court terne de la 
structure. Les coefficients d'affaiblissement dépendent de multiples fac- 
teurs qui sont fonction de la structure du matériau, de la technologie, des 
charges appliquées et de l'environnement. Ces facteurs peuvent être par 
exemple : 

-la nature chimique et le caractère viscoélastique de la résine 
-l'hétérogénéité et l'anisotropie résultant de la technologie de 

transformation 
-Pinterface fibre / résine 
-les conditions de transformation : température et humidité 
ambiante, équitension des fibres, cycle thermique de cuisson, ... 
-la complexité et le nivcau des ckiax-gcs appliquées 



11-3-2 Corn~ot-tement des t i i l~es cn III-essiori 

Des études ont été développées dans le but d e  détcrn~ixier le 
comportement des tubes en composite souiriis à une pressioii interne sous 
différentes conditions d e  chargenient biaxial 14-61. Lois de  leur utilisatiori, 
les tubes sont soiirnis à des états d e  contrainte complexes. Trois métliodes 
d'essais e n  pi-ession ont  été envisagées afin de  reproduire au mieux les 
conditions réelles d'utilisation [7). Les différents types d'essais sont les 
suivants (figure 11-4): 

- le type 1 : les extrémités du  tube sont encastrées mais fixes d e  telle 
sorte qiie 6 axiale = O 

- le type 2 : les extrémités du tube sont encastrées mais libi-es si bien 
q u e  0 circonférentielle = 2 axiale (pression avec effet de fond) 

- le type 3 : les extréinités sont libr-es s u r  u n  embout fixe, on a alors 
: @axiale = O (pression sans effet d e  fond) 

Fipure 11-4 : Schémas des trois modes d'essais e n  pression interne 

Un nombre irripor-tant d'aspect de  la rupture d e  tubes réalisés par  
enr-oulement filamentaii-c a été dénorn1)t-é ail moyen des procédures 
d'essais d e  type 2. 

Scliwencke ct Stcvcninck [8]  orit bté les pl-erriicis à intr.oduir-e le 



coiiccpt de contraiiite élnstiqiie ultiiiic de paioi ( Ultiiiiote Elastic Wall 
Sti-ess U.E.W.S.), corrcspondaiit i la liiiiite inféricuie de la contrainte 
circoriférentielle au dessous de laquelle le tube se coinporte de manièi-e 
élastique réversible. Cette valeur est détenninée en mesurant les déforma- 
tions axiales et circonféi-entielles pour une allure de chaigement bien 
définie avec cyclage et paliers permettant le fluage de la résine. Ainsi, ces 
auteurs ont montré que pour un système verre 1 époxy Epikote 828/DDM, 
I'UEWS est d'environ 105 MPa pour un tube bobiné à 50' conteiiant 
environ 75Yo en poids de fibres de verre (soit 58% en volume). et pour le 
système verre/polyeste~-, I'UEWS est de 70MPa pour un tube de même 
structure (figure 11-5). 

Fieure 11-5 : Détermination de 1'U.E.W.S. dans le cas des systèmes 
a- Verre / Epoxy 
b- Verre I Polyester 

Schvencke et Steveninck ont attribué la déformation irréversible à 
l'apparition de délaminage et ils ont proposé une contrainte admissible 
d'utilisation comprise entre 50 et 70% de I'UEWS. De plus ils ont noté que 
l'enroulement à 54'55' conduit à la contrainte élastique ultime de paroi la 
plus élevée. 

Bax 19) a complété ce travail par la mesure des contraintes au perlage 



et h 1'6clntciiiç1it~ siii. des t i~bes i<lciitiqiics h l'Etii(!c pr-6cEdeiitc ct po~ii- cIcs 
essais h coiii-t tcr-iiic oii de fli~ngc. II ü iiioiiti-é qiic le pci-Iâgc ûppai-2- i t à  uric 
coriti-airitc cir.corifEi-cnticllc de 180 M Pa poil r des cssais à coiirt ter-me. Cette 
coriti-airite chute à une valcul- de 140 MPa pour- unc durée d'essai de 10" 
Iicures. Les coiiti-aiiites d'fclnîeiiierit coi~i~cspondantes sont de 600 MPa et  
de 450 MPa-Dc cctte énidc, i l  1-cssort que Ic niveau de déformation ail 
perlage dépend foi-teme~it de la i-ésiiie ct de la structure du tube (angle dc 
bobinage) (figure 11-6). 

Fi l i re  11-6 : Courbe contrainte - temps dans le cas d'un essai de 
fluage à court terme (d'après [9]) 

Les effets des propi-iétés de la résine ont été étudiés par Mieras [IO] 
par une série d'essais réalisés pour différents systèmes époxy et polyester. 
Il a observé l'apparition d'un  coude,^ sur les courbes contrainte / 
déformation axiale pour u n  niveau de contrainte cil-conférentielle de 
l'ordre de I'UEWS. L'apparition de ce ((coude)) a été attribuée à la rupture 
de la résine (figure II-?). 

~ u l l  et Spencer (1 1 J  ont également étudié l'influence de l'angle de 
bobinage sur la rupture dc  tube vei-re / polyester et du type de sollicitation 
(types 2 et 3). Ils ont confii.iné les ol~seivations iappoi-tées par- Miertis. Lc 
perlagc est associé B une fissiri-ntiori ti-ansvcise de la niati-icc et à la iuptiii-e 
clc I'interfacc li111.c / rnati-icc. Poiii- les css;iis de type 2 ,  I'aiigle de 54O55' 
coridiiit aux valeur-s rii~wirii:iIcs tlcs coritr.aiiitcs axiales ct cii-confér.cntieIIcs 



li In rioii-IiiiCni-iti: ci ;iii ~~cr.liigc. 1I';iiiri.c ~);u-t, 110111- I~scss:iisdc type 3, Iii 

1-6sist;iiicc i'i Iii i ~ ~ i ~ > L l l I F  a~g r l~c i i t c  [ ) ~ . o g ~ ~ s s i \ ~ ç i ~ l c ~ l t  ;IVCC l'arlglc de bol>iiiagc. 
Ln i.6siiic sc cisaille et la 1-~iptiii-c cst nssoci6c i 176cl;itcriiciit di1 hrbc. 

F i ~ i r e  11-7 : Courbe contrainte - déformation obteniie dans le cas 
d'un essai d'éclatement. Noter l'apparition du coude 
sur la courbe. 

Legget Hull [12] ont montré d'autre pair que la résistarice nu perlage 
de  tubes bobinés à 54O55' testés dans des conditions telles que 0 cimo,ilnnye,,e 

= 20 
&U~IC aubmente avec la flexibilité de la résine . Ce phénomène est d û  à 

l'évolution des déformations à la rupture de la couche constirutive, de la 
forme et de la distribution des microfissur-es. 

Lenain et Ijunsell 1131 ont montré que l'angle d'enroulement et la 
structure des tubes jouent un I-ôle i~npor-tant sur  leur durée de vie cn 
pression interne cyclique. Des structur.es donnant des pressions de perlage 
identiques 101-s d'essais monotones ne donnerit pas nécessairement les 
mêrries caractér-istic~ues en fatigue. Les sollicitations cycliques conduiserit 
à Lin endomrringement pi-ogi.cssif d i 1  composite et peuvent e11t1-ainer dcs 
r-upturcs à des conti.aiiites i.clati\~eniciit faibles. La fipi.e 11-8 pi-&sente les 
coii 1-hcs de dii r-Cc cfc vie statique (flungc) ct ~lynarnic~~ic poiii- des tu bcs vcri-c 
/ cpoxy soiiriiis i iiric p~~cssion iritci-lie 1141. Ori r.eriiar-que siir- ces cour-!)es 
qirc fatigues staticliic et dy~inniic~iic sc ti.;iciiiiscrit par. des lois tic cornpor-te- 
riient diff&i.cri tes. 
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Figvre 11-8 : Courbes de durée de vie statique et dynamique dans 
le cas de tubes Verre / Epoxy soumis à une pression 
interne. 

Toutes ces études ont permis de mettre en évidence l'influence de 
l'angle d'enroulement, de la résine et du type de sollicitation sur le 
comportement en pression interne de tubes en composite verre / résine 
thermodurcissable. Cependant, il faut garder à l'esprit que l'interface fibre 
/ matrice influe également sur  les propriétés finales du matériau composite. 

11-4 Im~ortance de l'interface fibre /matrice 

Les propriétés finales des matériaux composites dépendent essentiel- 
lement des propriétés intrinsèques des deux constituants, la fibre et la 
matrice, mais aussi de l'interface fibre / matrice. En effet, c'est au niveau 
de cette interface que les contraintes apparaissent lors de l'application 
d'une charge sur la structure. Ce phénomène, appelé transfert de charge de 
la fibre vers la matrice, a été modélisé par de nombreux auteurs [ s ~ A  
l'origine de ces études, Cox a analysé le profil de contrainte en traction et 
en cisaillement le long d'une fibre courte en supposant un état idéal 
d'adhésion et d'élasticité de la fibre et de la matrice. Il a ainsi mis en 
évidence l'existence d'une longueur critique de fibre, Le, qui correspond à 
la longueur minimale nécessaire pour obtenir une contrainte maximale en 
traction dans la fibre. La figure 11-9 illustre la distribution des contraintes 
dans une fibre de longueur L soumise à une sollicitation en traction. 



Fim11.e 11-9 : Distribution des contraintes dans une fibi-e en traction 

La longueur critique L se définit de la manièi-e suivante 

où g est la contrainte à la rupture de la fibre, r le rayon de la fibre et  rrn la 
contrainte de  cisaillement de la matrice. 

L'apparition de contraintes à l'interface peut également être dûe à la 
différence entre les coefficients de dilatation tliemique de la fibre et de la 
matrice, lors de la mise en oeuvre du composite.A titre d'exemple, pour une 
fibre de verre E, le coefticient de dilatation thelmique est de 5. 106 K-' alors 
qu'il est de 50.10-' K' pour une résine époxy. De plus, l'interface peut 
constituer uxi site privilégié d'absorption et de réactions chimiques. 

Ces différents phénomènes peuvent modifier de manière sensible les 
propriétés finales du matériau. Pour- arnéliorer l'adhésion fibre / matrice, 
des traitements de surface des fil~i-es on t  été développés. Ainsi dans le cas 
des fil~rrs de verre, celles-ci sont iecouvex-tes d'un ensirnage (dépôt de po- 
1yrnè1-e~) coiitcnaiit notaiiirileiit des agents de coiiplage tels que des silanes 
q u i  créent tics linisoris covalentes ciitt-c In fi111-c ct In matrice. 



11-4-1 Car-acté~is;itiori de l'adliésiori fibre / ~tiatr-icc 

De riornbr-eux tests ont été développés dans le but de déterniiiicr- 
directement l'adhésion fibrelmatrice. Au cours de ces tests, deux caracté- 
r-istiqiies mécaniques de l'interface sont mesur-ées: 

- la résistance interfaciale au cisaillement IFSS (Interfacial Shear 
Strength) qui caractérise la désolidarisation de la fibre et de la 

matrice. Cette mesure est réalisée sur des composites à fibre unique 
- la résistance interlaminaire au cisaillement ILSS (Interlam-inar 

S hear Strength) relative au délaminage 

11-4-3-1 Mesure de ZTFSS 

Il existe quatre principales méthodes de détermination de la résis- 
tance interfaciale pour lesquelles les échantillons utilisés sont tels que la 
fibre se trouve parallèle à la direction de sollicitation. Ces méthodes sont 
les suivantes: 

- les essais de compression sur échantillons trapézoïdaux (diabolos) 
contenant une seule fibre. Ce type de test a été mis au point par Mac Garry 
[17] et par Broutman [18]. Il est peu utilisé en raison de la difficulté de 
réalisation des éprouvettes. 

Figure 11-10 : Eprouvette de Mac Gany et Broutman 

- les essais de Pull-Out . Cette méthode a été très développée durant 
ces dernières années [19-21] Cet essai qui consiste à extraire une fibre 
immergée dans la matrice permet de déterminer non seulement I'IFSS 
mais également l'énergie de rupture à la décohésion et au cours de la phase 
de friction. Cette technique nécessite un grand nombre d'échantillons en 
raison du faible taux de réussite de ce type d'essai [2  1.1. 



Fipure 11-1 1 : Différentes éprouvettes de Pull Out 

- essais de fragmentation. Ce test développé par Fraser et Di 
Benedetto (22) permet de calculer la contrainte moyenne de cisaillement à 
l'interface correspondant au maximum de transfert de charge entre fibre et 
matrice. Il consiste en un essai de traction réalisé sur une éprouvette de 
résine contenant une fibre. Après la première rupture la fibre est de 
nouveau chargée. L'essai de fragmentation est réalisé par rupture succes- 
sive de la fibre jusqu'à ce que les longueurs des fragments soient telles que 
le chargement à la rupture ne soit plus possible; c'est-à-dire inférieures à 
la longueur critique Lc. 

Fievre II- 12 : Essai de fragmentation 

- essais de microindentation. Ce test a été développé par Mandel1 et 
Mac Garry (231. II consiste à appuyer à l'aide d'un indentateur sur le bout 
d'une fibre emergeant à la surface d'une section polie de composite 
unidirectionnel.~4] 



Fipiire 11-13 : Essai de microindentation 

Pour une même méthode, la comparaison des résultats obtenus 
ne peut se faire que si l'on a au préalable vérifié que des matériaux com- 
parables ont été testés avec des matériels similaires. Ceci a pu être verifié 
avec les essais de fragmentation et de microindentation. Ce sont des 
méthodes moins sensibles aux conditions expérimentales parce que la ou 
les fibres sont complètement enrobées dans la résine. Par contre, la com- 
paraison des résultats obtenus à partir de l'essai de Pull-Out est moins 
satisfaisante étant donné que des améliorations ont été fréquemment 
apportées aux montages expérimentaux ainsi qu'aux méthodes de réduc- 
tion des données. Les modifications du mode d'application de la contrainte 
engendrent une diminution ou une augmentation des valeurs moyennes en 
plus de la dispersion naturelle. 

De plus, le test de Pull-Out ne donne qu'un résultat alors que les deux 
autres conduisent à une exploitation statistique des données (fragmentation 
de la fibre en plusieurs morceaux, microindentation sur  plusieurs fibres 
prises individuellement dans une section polie de composite). 

11-4-1-2 Mesure de I'rLSS 

Cette quantité se détermine principalement par des essais de dél-ami- 
nage en flexion trois points avec appuis rapprochés [ 25 ] .  Elle peut être 
également déterminée par l'intermédiaire de la mécanique de la rupture en 
calculant les énergies de rupture de stratifiés unidirectionnels soit en mode 
1 soit en mode II [26-271. 



Uxic autre teclinique permettant la caractéi-isation de la qualité de 
l'adhésion interfaciale est l'analyse niécanique dynamique. Elle consiste à 
suivre l'évolution de l'amortissement ou facteur de perte (tans) d'un 
maténau en fonction de la températun: ou de la fréquence pour une 
sollicitation dynamique donnée. 

Chua (281 a utilisé cette teclinique sur  des matériaux composites 
unidirectionnels verre/polyester ne différant que par la nature de l'agent 
de couplage des fibres de verre. Il en a conclu que la variation du facteur 
de perte est liée à l'interphase fibre/résine. En particulier, il s'est intéressé 
à la valeur de tans à la température de transition vitreuse du matériau Tg. 
Une faible valeur de l'amortissement à cette température est à associer à 
une forte résistance interfaciale. 

D'autres auteurs [29] ont également employé cette méthode sur des 
composites verrelpolyamide. Ils ont montré que le comportement viscoé- 
lastique du matériau est plus sensible à la nature de l'interface lorsque les 
fibres sont orientées à 30" par rapport à l'axe de l'éprouvette pour une 
sollicitation de flexion dynamique. Ils ont également confirmé que la 
présence d'un bon agent de couplage diminue l'amplitude du facteur de 
perte tans à la température de transition vitreuse Tg. 

11-4-2 Paramètres influant sur l'adhésion fihrelmatrice 

De nombreux paramètres interviennent dans l'adhésion fibrelma- 
trice. Les principaux sont : 

- la nature de l'agent de couplage 
- la quantité de revêtement de surface déposée sur les fibres 
- le taux de fibres et le taux de vide contenu dans le composite 
- le taux de réticulation de la résine 

Leur influence a été étudiée par de nombreux auteurs. En particulie~, 
Thomson et col (251 ont montré dans le cas de composites verrelépoxy 
unidirectionnels que ces paramètres influent sur  la résistance interlami- 
naire au cisaillement (ILSS). La figure 11-14 représente l'évolution de cette 
quantité en fonction de la nature de l'agent de couplage. D'autre part, ils 
ont observé qu'une augmentation de 1% du taux de vide conduit à une 
diminution de I'ILSS de 4 à 10 MPa. 



ROV1 NG 
Fimre 11-14 : Evolution de IYI,LSS en fonction du roving - Vvide= OYo 

matrice E828EL/E 1 13 

Chua [28] a également montré que ces paramètres influent su r  la 
valeur de l'amo~tissernent tans des matériaux (figure 11-15}. 

Firrure 11-15 : Paramètres influant s u r  l'adhésion filîelmatrice 
Effet sur  la Tans 
O Taux d'organosilane déposé 
O Diamètre des fibres, 0 fraction volumique de fibres 



11-5 Vieil1 isseiiieii t des iiia téiwia1ix coinnosi tes 

Cenvii-oniiemcnt dans lequel le composite est utilisé pciit provoquer 
sa dégradation ou en accélérer son processus soit : 

- par une pcr-te de résistance des fibres dûe à la corrosion sous 
tension 

- par une dégradation de la matrice (phénomène de gonflement, 
de plastification, d'hydrolyse) 

- par ilne dégradation de l'interface fibrelmatrice 

11-5- 1 Corrosion sous tension 

Il y a quelques années, de nombreuses ruptures de réservoirs et de 
tuyaux en plastiques renforcés ont été attribuées à la corrosion sous tension. 
Ce mode de rupture intervient quand le matériau est exposé à un milieu 
agressif, souvent des acides, à des niveaux de contrainte bien inférieurs aux 
contraintes admissibles. De nombreuses études ont été menées pour en 
déterminer les mécanismes de rupture [32]. Un aspect important de ces 
mécanismes est la dégradation et parfois la rupture brutale des fibres de 
verre qui intervient lorsqu'elles sont exposées à des acides avec ou sans 
contrainte. 

Dans un composite soumis à une charge, la présence de l'environne- 
ment peut conduire à une rupture inattendue de la fibre particulièrement 
dans les régions fortement contraintes. Une fois la fibre cassée, la matrice 
qui l'entoure sera rompue si la contrainte locale est assez élevée ce qui 
permettra une attaque des fibres adjacentes par le milieu environnant. 

Un point important des mécanismes de croissance des fissures par 
corrosion sous tension est l'accès du liquide au renfort. Il y a deux 
possibilités comme le montre la figure 11-16 : 

- un accès direct par l'intermédiaire des fissures situées dans la 
matrice figure II- 16-a 

- un accès indirect par diffision du liquide au tr-avers de la 
matrice figure II-16-c, la fibre est protégée par la résine car la 
fissuration est incomplète 



Fimire 11-16 : Mécanisme de PI-opagation des fissures par corrosion 
sous contrainte - a) rupture de la matrice 

- b) rupture incomplète de la matrice 
- c) fissuration incomplète 

La nature et l'étendue de la fissuration de la matrice déterminent 
lequel de ces deux procédés est mis i n  jeu. Pour sa part, la vitesse de 
propagation de la fissure dépend des contraintes en tête de fissure et  de la 
rigidité de la matrice. . 

Hogg et Hull [33] ont mesuré les temps de rupture de sections de tubes 
en verre/polyester soumis à une compression, pour une gamme de résines 
polyester. L'augmentation de la rigidité de la matrice conduit à un 
accroissement de la résistance à la corrosion sous tension. Cependant, l'uti- 
lisation d'une matrice dont la déformation à la rupture est plus importante 
n'augmente pas la durée de vie du matériau. 

11-5-2 Vieillissement hvg~othennicrue 

NOUS nous intéressons plus pal-ticulièrement à l'action de l'eau sur  les 
plastiques renforcés (301. 

Dans un milieu aqueux, les résines pures et renforcées absorbent de 
l'eau plus ou moins rapidement en fonction de leurs structures, de leurs 
morphologies, de leurs taux de réticulation. Il en résulte une action entre 
l'eau et le matériau qui se traduit par soit une corrosion chimique 
(hydrolyse) soit une corrosion physique (plastification, gonflement diffé- 
rentiel). 

11-5-2-1 Vieillissement chirniuue - hydrolyse 

L'eau présente dans le polymère peut engendrer une modification du 
réseau mac~-omoléculaire qui se traduit par- des coupures de chaînes donc 
diminution du taux de réticulation entraînant une dépolymérisation et une 
baisse de la température de transition vitreuse. Ceci se traduit par une 
fragilisation du matériau. 



Dans le cas des coinposites fibrcs/r.Csirie, ceci dCpcrid siir-toiit dc la 
résistance chiniiqiie di1 couple de niatériaux et de leur- iiiter-face. 

11-5-2- vieillissement phvsinue 

Le vieillissement physique est caractérisé par un transfert de masse en 
l'absence de toutes contraintes mécaniques. Ce transfert engendre les 
phénomènes de plastification.[31] 

La molécule d'eau s'insère dans le réseau macromo1éculai1-e et brisent 
les liaisons secondaires entre groupes polaires pour établir des liaisons 
préférentielles. Ceci se traduit par une augmentation de masse, une 
diminution de la température de transition vitreuse et sur le plan mécani- 
que par une diminution de la rigidité et de la résistance et par une 
augmentation de la déformation à rupture. C'est un phénomène réversible; 
les propriétés du matériau après dessication sont donc restaurées. 

La plastification s'accompagne de gonflement. Lors du processus 
d'absorption d'eau, à tout instant avant l'équilibre, un élément de volume 
donné se trouve entre un élément de volume (plus proche de la surface) 
ayant absorbé plus d'eau que lui-même, et un autre ayant absorbé moins 
d'eau. Il apparaît un gonflement différentiel. 

Dans le cas des matériaux composites à renfort fibreux, ce phénomène 
est observé à l'interface fibre/résine. Si celle-ci n'est pas bonne, les 
contraintes créées peuvent entraîner l'apparition de microvides et une 
décohésion conduisant à une chute de la résistance interlaminaire au 
cisaillement. 

Justification de l'étude 

Dans l'état actuel de nos connaissances, il n'existe pas de relations 
fiables permettant de prévoir le poids des paramètres cités dans ce chapitre 
II sur le comportement à long terme, sachant que : 

- les polymères sont sensibles au temps même lorsqu'ils sont 
renforcés, 

- des phénomènes de diffbsion et de gonflement peuvent se 
superposer aux contraintes mécaniques et thermiques, et engen 
drer des ruptures brutales par des mécanismes de fissuration sous 
tension, même en milieu neutre tel que l'eau, 



- la scrisibilité à I'liydi-olysc et la fragilité de la r-Csiiic, In 
texripéi-ahii-e, les 1iétéi-ogénéités, lcs défauts d'iritciijcc, Ics 
chaigcs bi,ucialcs et dynamiques soiit des factcur-s 
d'accélé~*ation 
de l'ciidommagement, avec des effets de synergie qui 
peuvent être catastrophiques. 

Sachant que fatigue statique et dynamique conduisent à des lois 
de conipor-tement différentes, il peut être délicat : 

- d'appliquer des résultats connus à long terme sous 
sollicitation uniaxiale dans le cas de sollicitation biaxiale 

- de prévoir le comportement à long ternie par enti-apolation 
des résultats obtenus à moyen terme 

- de juger de l'influence de l'environnemeiit à partir d'essais 
d'immersion simple sans contraintes mécaniques, comme 
on le rencontre très souvent. 

Dans ces conditions, seuls des essais à long terme sur  des 
structures industrielles représentatives des technologies de fabrication, 
dans des conditions d'environnement les plus proches des conditions 
réelles d'utilisation, permettent d'optimiser les structures, dans leur 
constitution et leurs dimensions avec : 

- fiabilité et sécurité 

- réduction des coûts. 

Nous nous sommes intéressés à la caractérisation de tubes en 
composites fibres de verre E / matrice époxy utilisés pour le transport 
d'eau. Le paramètre variable dans cette étude est l'interface fibre/résine 
qui dépend directement de la nature de l'ensimage des fibres de verre 
'C 

L'objectif de ce travail est donc d'étudier l'influence de l'interface 
et la qualité de l'adhéi-ence Fibrclmatrice sur la durée de vie de  ces 
tu hes. 



Dniis cette optique, iioils nous pi-oposons de déter~i~iiici- les lois dc 
coriipoi-teinc~it conti-aintcs - défomiatioris miiltidir-cctioiiricllcs dc ces 
stnictur-es sourriises à une p~.cssion interne soit : 

- pour uii chargement monotone 

- pour un chargement hybride (chargemerits répétés 
progressifs) 

- pour un  chargement dynamique (fatigue) 

- pour un chargement statique (fluage) 

et d'interpréter les endommagements et les durées de vie en 
fonction de  l'interface. 



CHAPITRE III : 

NIATERIAUX ET STRUCTURES 



Lcs r~iatériaiix cornpositcs étudiés sont constitués d'iiric riiatiicc eii 
résilie époxyde Epikote et de fib~scs de verre d'ensiniagcs difil-cnts. Par 
conséquent, la seule différence entre ces matériailx est l'iriterface fibi-c/ 
matrice. 

111-1 Natrire et caractéx-istimes des matérimix 

111-1-1 La résine Epoxvde 

La résine utilisée dans -cette étude est une résine époxyde ilon 
modifiée Epikote 828 , résultant de la condensation en milieu alcalin 
d'épichlorliydrine et de bisphénol A. 

H H 
I l  

H H 

/c -c C - t  
HO-C \ \ I R  \ 

C-C-C ,C-OH + CH-CH-CH2U 
\ f: =f: / . I  \ $=$ \2/ 

O 
H H CH3 H H 

ou plus simplemeni 

MDA (méthylènedia- 
niline) qui permet l'obtention de très bonnes propriétés mécaniques et 
chimiques. La réticulation s'opère selon la réaction suivante : 

époxy DGEBA 



111-1-17-1 Mise en  oec~.z~rc de la résine 

Le mélange r-ésinc duru=issciir est r-éalisé dans les p~mportions 
suivantes: 

100 ppcr de résine DGEBA + 27 ppcr MDA 

La quantité théorique X de durcisseur pour 100 grammes de 
résine est calculée de la manière suivante : 

x = 100 x poids éaiiivalent en H actifs du durcisseur 
poids équvalent d'époxy 

où le poids équivalent d'époxy est. la quantité de résine en grammes 
contenant 1 équivalent-gramme d'époxy soit 182 grammes. Le poids 
équivalent en Hactif du durcisseur est la masse moléculaire du 
durcisseur divisé par le .nombre de Hactifs soit dans notre cas 49,s 
grammes. Ce qui conduit à une valeur de X de 27'1 grammes. 

Le tableau 111-1 ci-dessous résume les conditions de mises en 
oeuvre de ce mélange : 

I I 1 

1 condi t ions  de 1 55°C +5"C 1 
I mélange I I 
l I f 
1 Vicos i té  du nélange 1 1 
1 non chargé à (poises)  : 1 1 
1 23'C 1 60 - 90 1 
1 40'C 1 10 - 20 1 
1 60°C 1 2 - 3  1 
i 1 - - - 1  

1 Durée de v i e  en pot 1 1 
1 de 500g de mélange à: 1 1 
1 23'C 1 7 - 8 h  1 
1 40°C 1 2,5 - 3 h 1 
1 60°C 1 1 - 1,5 h 1 
t I 1 
1 Cycles de 1 G é l i f i c a t i o n  à 1 
1 durcissement 1 60-60'~ + 4 h à I S O ~ C J  
1 I t 

Tableau 111-1: Conditions de mise en oeuvre de la résine 
Epikote 828 avec durcisseur MDA fdoc. Shell]. 



Le tableau ci-dessous préscritc quclqiics données pliysiques 1-elativcs i 
la résine Epikote 828 r-éticiilée avec le MDA (d'api-ès la ficlie tcchniqiie dc 
Sliell): 

Tableau 111-2 : Propriétés de la résine Epikote MDA 

Température de 
flécliissement 
sous charge 

Résistance en 
traction à 23°C 

Résistance en 
flexion à 23°C 

blodule de flexion 
à 23°C 

Densité à 23°C 

111-1-2 Les fibres de verre 

7 

80 MPa 

110 MPa 

2600 MPa 

1,16 g/cm3 

Les fibres de verre sont obtenues à partir d'un mélange à base de silice 
fondue à 1500°C. Ces fibres sont fabriquées par étirage à grande vitesse (60 
m/s) à travers des filières. La variation de composition du mélange conduit à 
l'obtention de différents types de verre. Ces i.ésultats sont reportés dans le 
tableau 111-3. 



v 

Cotistituarits Corriposition pondér-ale (%O) 

Ver?-e E Verr-e D Veim Il 

Silice SiO, 53-54 73-74 60 
Alumine A1203 14-15,5 25 
Chaux Ca0 20-24 0,5-0,6 9 
Magnésie M g 0  20-24 0,s-0'6 6 
Oxyde de bore B20,  6'5-9 22-23 - 
Fluor F O-0,7 - 

Oxyde de fer Fe203 <1 O, 1-0,2 
Oxyde de titane TiO, + <1 O, 1-0,2 - 
Oxyde de sodium N<O <1 1,3 - 
Oxyde de potassium %O <1 1,5 - 

Tableau 111-3 : Composition du verre E, D, R 
(d'après VETROTEX S t Gobain) 

111-1-2-1 Ensimaue des .fibres de verre 

Les filaments issus de la filière sont inutilisables directement. En 
effet le verre est trop lisse pour s'agglomérer. De plus il est sensible à 
l'abrasion, aux frottements, à l'electricité statique ainsi qu'à l'attaque de 
l'eau. Pour éviter ces différents problèmes et permettre ainsi l'obtention 
de bonnes propriétés mécaniques, les fibres sont recouvertes d'un 
revêtement protecteur appelé ensimage. Cet ensimage est constitué 
d'agents de couplage, d'agents lubrifiants et antistatiques. Le rôle des 
agents de couplage est d'assurer la liaison entre la résine et la fibre de 
verre. D'autre part cet agent de couplage assure la protection contre 
l'attaque de l'eau. 

Les agents de couplage les plus courants sont des silanes de 
structure générale : 

où X est un groupement hydi.olysable conduisant à une liaison 
avec le renfort. 



Y est i i r i  gi-oupcriicnt foiictioriiiel pcr-inettarit d'obteiiir- uric liais011 
covalerite avcc la riiatricc. 

La proportion d'agents de couplage est de 0'1 à 0'5%. 
Le silane est hydrolysé cri silaiiol par les molécules d'eau 

présentes à la surface du vc1-1.e. Cctte réaction d'liydrolysc peut êtrc 
décrite de la manière suivante : 

0,H 

Puis une seconde réaction intervient : 

OH r ,O- 
OH 

I I [ /O  
Y [CH2];Si-OH + O H - S i - 0 -  . Y (CH,),,-Si-0-5-0 + H2'3 

I 1 \O- I 
OH O H  

1'0 
Verre 

Ensuite le groupement Y réagit avec la résine au couis de la 
polymérisation (figure 111-1). 

I I 
Résine -C- -C- 

O H  - S i  - O H  S i  
I / i \ Organoslane 
O 0 0 0  

I 

I I I I  

Verre Si S i  Si Si 

Fimire 111-1 : Rôle de l'agent de couplage, cas d'un organosilane 

Le tableau 111-4 donne quelques exemples de produits d'ensimage 
actuellement commercialisés. 

1.1-1-2-2 Caractéristi~ues mécani~ues des fibres de 
verre 

Le tableau 111-5 présente quelques caractéristiques mécaniques 
des fibres de verre E et R. Ces caractéristiques sont comparées à celles 
des fibres de Kevlar et de carbone. Sont également reportées les 
caractéristiques de composites unidirectionnels fabriqués à par-tir de ces 
fibres et d'une résine époxy. On constate que les fibres de verre 
présentent des performances comparables à celles des fibres de carbone 
en ce qui concerne les contraintes à la r-upture en traction et en flexion 
malgré un module longitudinal faible. 



Tableau 111-4 : Agents de couplage commerciaux @I] 

Tal~leau 111-5 : Cornparaison teclinique des pr-incipaux matériaux de 
rciiforcc~rient pour cornposi tes b5] 

i 
I 

C o r o c c i r ~ i i i q u e ~  U,c;:Gs K c . l o r S  

ou V c r r c ~  49 Gtc?nitc 

r~m9o :c t  

' !  L R 
i 

SC*: HOYI: 1 
m d u l c  r i % * t t .  1 

- - L *  " .- 
> 2 O 
w c : 
'2 u L 

- C s .  .- . z :  - - - c - 
: - 3  

- 2 0  
6 .I 

c - 

Densi:+ 2.60 I.55 l.i5 l.?I 1.75 j 
l 

contra in:^ de  r u p t u r e  e n  t r i r i i o n  II Pa 3 4 C 0  4 4 0 0  3 503 1 200 
i 

- ? 500 l 
f lodu lc  d ' i l a r i i c i t i  l o n g i t u d i n > l  10' II PA 7 1  8 6  1 3 5  3f0 

A l l o n ~ c m c n i  de r u p t u r e  o / 4.5 S.? 5 0.6 

Taus wolumiqvc d c  r c n l o r i  60 60 6 0  60 

,l 
O." 

'O i 
60 1 

1 D c n s i t i  (p) 1.04 1 . 1  1.17 1.65 1.55 

- 
f l o d u l e  d ' i la i : ic i t i  longitudin; l  (il,) 10 '  i1 P> 46 5 2  8 4  

I 

.j I -- 210 l?O I 
v f lo<u lc  d'c1artici:i t r ~ n r r c r s > l  10' n P i  1 0  13.6 5.6 i<.4 14.2 '. = L C - .- - 
0 ' 
; IIOCYI~ d ç  c i l a ~ l l c m c n t  10'  M ?a 4.6 4 2.1 4.9 4.8 

l 
1 

; ' -- 
o Coc&carc t  Po t r i on  0.11 O .  3 0.21 

2 
E .: - 
O C ., - . A 

C o n i r a i n t e  dc r u p t u r c  c n  t r a c t i o n  (R,) tl P i  1 435  1 Y00 1 400 830 1 360 
1 1 .  - O .. a c. .Y 

4 1 

Con i ra i n i :  d t  r u p t u r c  e n  <ompr t s r ; on  n Pa 9 1 0  9 7 0  280 9C0 1 4 1 0  l 
O U - .- -- .. - - - .t " Contraantc  dc r u y i u r c  c n  ( i i i i ! : emrn i  n PA 7 0  7 0  7 0  7 0  80 - r " " - -  - - - - - - - -- -- 

C o n i r > l n t t  GI r u p t u r c  c n  n e i a o n  M PA 1 >CO 1 SSO - 1 2 5 0  1 0 5 3  

--- 

I E 1 2 1.I 6.2 1.7 

InA.cr i  r<l:i.fr d c  c i r i c t i r i r t i q u c r  

ipL<afaquri 

1 RI/; 1 1.4 1.1 0.7 1.1 



/(/- 1-2-5' /,CS fi0r-rs tlc vcrrc rrtr'lis6cs tlorts ccttc é[trtr'c 

LA'S 111n t61-iniis é t i ~ d  iCs sont coristit~iés d e  fihi-e tle ver-1-c E pi-ovcii;iiit 
<Ic <liffCi-ciits fabr-iqiiants. Qiiati-c types (le fi bi-es 011 t Et6 Criidiécs coi-i-cspoii- 
(I;iiit i (les agents de  couplage différciits. La coiiiposition exacte dc  
l'c~isiriingc n'est pas do~iiiée ici. Les caractCi-istiques et les oiigiiies de ces 
fibres sont r-Csi~niCcs dans le tableau 111-6: 

Tableaii 111-6 : Fibres utilisées dans l'étude 

, 
Séi-ic 

1 

2 

3 

4 

11 faut noter que les séries 2 et  4 possèdent un ensimage identique 
spécifique à la résine époxy utilisée dans cette étude, elles different par  la 
nature du roving. En effet, la série 2 con-espond à un roving direct; c'est- 
à-dire que la mèche regroupant les filanienü de ver-re est obtenue à partir 
d'une seule filière. Par contre, pour la série 4, la mèche est constituée d'un 
assemblage de  quatre mèches de 300 tex. Le roving assemblé (série 4) 
possède des propriétés physiques moins bonnes du fait des procédés d'as- 
semblage supplémentaires. 

Le roving P 103 (série 3) présente un ensimage standard compatible 
avec toutes les résines polyesters et époxydes. 

Définition : 
&: poids e ~ i  grammes de 1OOO m de fil 
Roving : eiisemble de filaments par.alIèlcs assemblés sans torsioii 

iii  tcntionricllc 

Type de fi21i.e 

OCF 346 

Ve trotex 5 1 3 9 
roving direct 

Vetr-otex P 103 

Vetrotex 5139 
roving indirect 

tlitiicnsio~is 

1200 tex 
17 iiin 

1200 tex 
17 u ~ n  

1200 tex 
17 uni 

1200 tex 
14 uni  



111-2 h/lise eii. oeuvi-e et; sti-ucti~i-e des t~ i f~es  

111-2-1 Mise en ociivrc 

Lcs tubes ont été réalisés pal- enmiilement filamentaire llélicoidal 
de mfclies de verir E décrites en 111.1 imprégnées de résine epoxyde 
Epikote 828+MDA . 

L'angle d'enroulement donné par rapport à l'axe de rotation du 
ri~andi-in de bobinage est de 55". 

Les paramètres de mise eri oeuvre sont les suivants : 
- température du mandrin : 60 + 5°C 
- températui-e du bain d'imprégnation : 50 + 5°C 
- tension du mving : 2 kg 
- vitesse d'enroulement : 20 m/mn 

Le diamètre intérieur des tubes est de 100 mm. Une fois bobinés, 
les tubes sont cuits selon le cycle suivant : 

- 1,5 h à  120+ 10°C 
- 4 h à 155 + 5°C 

111-2-2 Structure des tubes 

Dans le chapitre II, nous avons vu que l'angle d'enroulement 
optimal dépend du mode de sollicitation imposé à la structure tubulaire 
et que pour un chargement donné, les mécanismes de déformation et de 
rupture des tubes testés en pression dépendent également de l'angle de 
bobinage e choisi. 

Dans le cas d'essai en pression interne avec effet de fond, c'est-à- 
dire pour lequel c~~~~~~~~~~~~~~ = 2* gluale, on montre par l'analyse du filet 
que O doit satisfaire à la condition suivante : 

Cette analyse suppose que seules les fibres supportent la cliarge, 
les propriétés de transfert de charge de la résine sont négligeables. 

Dans le repère d'orthotropie du matéiiau (1,2), cela implique que 
u = T I 2 = O  

2 



Fipure 111-6 : Repère d'orthotropie du matériau (1'2) 

Par changement de repère on a 

avec 

d'où 2 a, = cos B a l  
2 = sin e o, 

Y 
r '3' = S ~ ~ ~ C O S B ~ ~  

T = 
2 sin e 
C1 

2 Cos d 
2 sin 9 

sinûcose 
cos l e  

-sinecose 

En pression interne avec effet de fondu = 2* g 
Y 

2 2 2cos 0 ul = sin e * ol 

d'où 

Cet angle est appelé I'angle idéal. 

Les tubes sont constitués de trois parties essentielles décrites sur 
la figure 111-7. La partie interne du tube appelée liner ou gelcoat est 
constituée de  &sine époxyde Epikote 828+MDA renforcée d'un voile de 
verre C (30 g/m2) à 3&5% en poids de verre. Cette partie est destinée à 
conférer au tube sa résistance chimique et sa tenue à l'abrasion vis à vis 
des produits transportés. Hogg [36] a montré que les résines gelcoat 
retardent la fissuration sous tension en se comportant comme une 



bar-rièi-c au ii-avers de laquelle les liquides doivcrit cliffuser- avniit 
d'attaquer la partie renfor-cée propx-emerit dite. L'épaisseur de cette 
couche est de 0,510~1 mm . 

La partie renforcée calculée à partir- de la théorie des stratifiés est 
composée de 4 aller-retour 255". L'épaisseur de cette partie est de 2'4 
mm environ et le taux de verre en poids est 7515%. 

La partie externe appelée topcoat est constituée d'une couche de 
résine pure d'épaisseur 0,3-t0,1 mm 

Fimre 111-7 : Coupe tranverse d'un tube 

La photos montre une section perpendiculaire à l'axe du tube sur 
laquelle on distingue nettement les différentes parties constitutives de la 
structure du tube. Il faut également souligner les irrégularités 
d'épaisseur des couches renforcées ainsi que la porosité. 

P110toa : Vue en microscopie électronique à balayage d'une section de tulle 



111-3 Mise en oeuvre des r lamies 
rinidirectionnelles 

Les plaques unidirectionnelles ont été obtenues par enroulement 
filamentaire à partir des différentes fibres de verre étudiées et de la 
résine époxy. Chaque plaque est composée de six plis à O". L'épaisseur 
moyenne du stratifié est de 3 mm pour un taux moyen de ven-e en 
masse de 68%. Dans le cas des essais de propagation de fissures 
(chapitre IV), un film de Tedlar PVF a été placé lors de la mise en 
forme à la mi-épaisseur de la plaque. La cuisson a été réalisée suivant le 
cycle: 

2 heures à 100°C 
4 heures à 150°C 



CHAPITRE IV : 

TECHNIQUES EXPERIMENTALES 



IV-1 CAIXACTERISATION DE I,'INTERFACI< Fll3R,l3 
/RESINE SUR LES MATER.IAUX 
UNXDIRECTIONNELS 

Noiis avons caractérisé l'interface fibrelmatiice des quatre 
matéi-iaux à étudier et ceci à partir d'éprouvettes plates. Panni les 
méthodes de mesure de l'adhésion fibrelmatrice décrites dans le 
chapitre 11-4, nous avons choisi les essais en flexion trois points avec 
appuis rapprochés pour la détermination de la résistance interlaminaire 
au cisaillement (I.L.S.S.), les essais de traction transverse, la mécanique 
de la rupture pour la détermination des énergies de rupture en mode 1, 
la spectroscopie mécanique pour la caractérisaton physique des 
matériaux. 

IV-1-1 Essai de délaminaoe en flexion trois points 

Les éprouvettes utilisées ont été découpées dans les plaques 
décrites au chapitre 111-3 . Les essais ont été réalisés sur une machine 
Instron 1185 à une vitesse de lmmlmn. Dix éprouvettes par matériau 
ont été testées. Leurs dimensions sont précisées sur la figure IV-1 ainsi 
que la direction de sollicitation. 

Fimre IV-1 : Eprouvette de flexion 3 points - Essai de délaminage 

La contrainte interlaminaire au cisaillement 713 ( dans le plan de 
normale 3 , dans la direction 1 ) est déterminée par la formule : 



La i ' i iptu~~:  SC fait pax' sépax-atio11 critre les couclics , elle est située 
ail niveau de I'axc 11eut1-e : lieu où la dist~ibutio~i des contraintes de 
cisaillemerit est maximale. 

IV-1-2 Essai de traction 

La caractérisation d'un matériau nécessite la connaissance des 
constantes élastiques El, E2, G12, u 12, "21, ainsi que des limites 
élastiques et les contraintes à la rupture en traction, compression, 
cisaillement. 

Les éprouvettes ont été découpées au moyen d'une scie diamantée 
selon les dimensions suivantes (Tableau IV- 1): 

Tableau IV-1 : Dimensions des éprouvettes de traction 

traction 

Ces dimensions ont été choisies en fonction des plaques dont nous 
disposions. 

Des talons de tissu verrelépoxy sont collés ( colle AV 138 M, HV 
998 de Ciba Geigy ) afin d'assurer le maintien et d'éviter 
l'endommagement dans les mors. 

Les éprouvettes sont représentées sur les figures IV-2 a-b. 

............................... ---.. .......... -. - ..... .- - - .- - .- ..- - -. - - -- . ... .. .. .... .- .---------. -.- .---- - - . .- .- -- - . - .- . ( sens fibfes .-----------. --.---.--. .. 12mm ......... ............................... 

Sens des fibres 

250*12mm 

Fwe N-2 a : Epratvette de Iradicm sent fibres 

sens transverse 

200*20mm 
4 
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Les essais orit été I-éalisés sur une rriacliiric Zwick 1474 à unc 
vitesse dc 2 ri~rnlrnn. Les déforrnatioris sont mesui-écs à l'aide d'un 
extensonlét~~. 

IV-1-3 Mécaniaue de la rupture : essai en mode 1 d'oiivertur-e 

IV-I -3-1 Introduction 

La rupture à partir de la présence d'un défaut ou d'iine fissure 
dans un niatériau fragile peut être prévue par la mécanique linéaire 
élastique de la rupture "MLEB". Cette dernière établit une 
caractéristique intrinsèque du matériau représentant la résistance à la 
propagation brutale d'une fissure; cette résistance est appelée "ténacité'!. 

La MLER suppose l'éxistence d'une défaut plan se propageant dans 
son plan. Un test de caractérisation de l'interface a été adapté de façon à 
satisfaire cette condition. Nous avons retenu l'essai en mode 1 
d'ouverture pour lequel un défaut plan artificiel se propage dans son 
plan sous une sollicitation perpendiculaire à ce plan.Eo] 

IV-1-3-2 D i s ~ o s i t q  ex~érimental et éprouvettes 

Les matériaux testés se présentent sous forme de plaques obtenues 
par enroulement filamentaire.Ces plaques ont une épaisseur de 3 mm et 
sont constituées de 6 couches. Le pourcentage en poids moyen de fibres 
de verre est de 68%. 

Au moment de  la mise en forme des plaques, des défauts artificiels 
ont été placés au centre et à mi-hauteur de la plaque. Ces défauts sont 
constitués d'un film de Tedlar PVF. 

La découpe des éprouvettes dans la plaque est décrite sur la figure 
IV-3. On remarque sur cette figure que la découpe conduit à l'obtention 
d'éprouvettes de type double poutre encastrée qui possèdent des 
longueurs de défaut initial, aO, différentes. 



Fimire IV-3 : Plan de découpe des éprouvettes de mode 1 

Une sollicitation d'ouverture de ce type d'éprouvette est réalisée à 
l'aide d'une machine de déformation Instron 11 15 opérant à vitesse de 
déplacement de traverse constante de 2 mm/mn. Pour permettre cette 
sollicitation, deux charnières sont placées au niveau de l'ouverture 
comme le montre la figure IV-4. 



Uri capteiir d'ériiissioxi ac oiistiqiie est placé sur- clinqiic épi-oiivettc 
dans lc but de détcctcr l'arilor-çagc de la fissuration. Eii effet, lorsqu'iiri 
rnatériau solide subit une déformation plastiqiic, iirie ti-arisfor~iiation 
rapide de sa str-ucture (transformation de phase dans les riiétaux), ou 
lorsqii'apparaisscnt des microfissurations, il y a émission d'ondes de 
contraintes. Par l'intermédiaire d'un capteur piézoélectrique 300 kHz, 
l'onde mécanique est transformée en signal électriqiie enregistré au 
moyen d'une chaîne d'émission ac oustique type Leanord C.G.R.. Le 
signal électrique est amplifié, filtré et envoyé à uri systènle de comptage. 

L'enregistrement simultané de la courbe cliarge - déplacement et 
du taux d'émission acoustique (figure IV-5) permet de déterminer dans 
la partie quasi-linéaire de la courbe (P - 8 )  un point A correspondant à 
l'apparition du premier pic d'émission accoustique significatif. Ce point 
A caractérise l'amorçage de la fissuration. 

IV-1 -3-3 Dé~ouillement des résultats 

La connaissance de la charge Pi et de l'ouverture si pour une 
fissure de longueur initiale ai au point A, permet d'établir le rapport 
Ci= Gi/Pi qui caractérise la cornpliance à l'amorçage (figure IV-5). 

A T a u x  d'E.A 

F i p r e  IV-5 : Enregistrement simultané de la courbe de charge et 
dutaux d'émission acoustique en fonction de l'ouverture de fissure 



Ixis di fici-ciits cssciis i-&ilis<s siir- iiiic SEI-ic d'6p1-01.ivcttcs clc 
1011e i i1 -  iiiitinlc tic défaut diflcr-ciitc foiit-riissciit dcs doiixi6cs siii- 
I'évoliition tic ln coiiiplia~icc ,i l'aiiiorçagc. L.1 mCcaiiiquc LiriCair-c 
6lastiqtic dc In i ~ i p l i - c  Cnoiicc qu'une fissui-c ne pciit se pi-opngcr qiic si 
l'é~leigie eriiriiagasiriée cst siiffisante pour coriduir-c à uii acci-oissciiictit 
de la longueur dc cette fisstiir. Cette érieigie est caractéiisée Ilal- iixi 

ternxc G appelé taux dc restitution d'énci.çie défini par [37.38) 

où C est la conlpliance, B la largeur de  l'éprouvette et a la longueur- 
initiale de la fissure. 

La cornpliance C s'expr-ime eri fonction de a par la formule de 

Beny f3çij 

où n et 11 sont des pal-amèti-es constants du matériau pouvant être 
déterminés expérimentalement, 

On définit alors un taux de restitution critique Gc correspondant à 
l'amorçage de la fissure : 

L'énergie de rupture augmente au cours de la propagation de la 
fissure. Cette augmentation est décrite par les courbes de 1-ésistance 
appelées courbes R qui donnent la valeur instantanée de G en fonction 
de da. 

La connaissance des valeurs n et h permet de calculer I'éner@e de 
propagation caractérisée par le terme G - 

P ' 

n Iln 
n+i *l G,= --- 

2 8 h'l" 
(Pp $3 



IV-1-4 Spectroscopie riiCcariiqric 

L'analyse niécanique dynamique permet de coi~élcr  les effets 
viscoélastiqiies des matériaiix à leur structure moléculair-e. Nous avons 
utilisé cette méthode pour caractériser l'interface fibreIrnatrice de nos 
matériaux. Le seul paraméti-e variable étant l'ensimagc des fibi-es de 
verre donc la liaison fibrelrésine, l'évolution des différentes 
caractéristiques, module et amortissement, en fonction de la 
température devrait être représentative de l'interface. 

N-1-4-1 Princi~e de la méthode 

Cette méthode consiste à soumettre un écliantiRon à une charge 
oscillante et à mesurer la déformation résultante. Dans le cas de 
matériaux dont le comportement est viscoélastique linéaire, quand 
l'équilibre est atteint, la contrainte et la déformation varient 

sinusoïdalement mais la déformation est en retard d'un angle 6 par 
rapport à la contrainte. On peut écrire : 

soit encore 

où E' représente la composante en phase avec c et E" la composante hors 
phase avec c . 

Cette relation peut également s'écrire: 

avec 



Gé~iCr-nlc~nerit, 0 x 1  utilise une ~iotatiori co~liplcxc : 

On introduit alors le module complexe comme : 

o . .  
- = E  = E + i E  

E' est appelé le module de conservation; il définit l'énergie 
emmagasinée dans l'échantillon dûe-à la déformatiori appliquée. 
E" est le module de perte; il caractérise la fraction d'énergie dissipée par 
frottement interne. 

L'amortissement du matériau est définit par tan 6 appelée encore 
facteur de perte. Ce terme rend compte des mouvements moléculaires 
au sein du matériau. 

E' 
tan b = 

E 

IV-1-42 Dispositif utilisé 

Le comportement viscoélastique des matériaux a été étudié au 
moyen d'un spectromètre mécanique PLDMTA (Polymer Laboratories 
Dynamical Mechanical Thermal Analysis). Les échantillons possèdent 
les dimensions suivantes : 50 mm de long, 1 2  mm de large et 3 mm 
d'épaisseur. Ils sont testés en flexion suivant la direction des fibres à 
une fréquence de 1 Hz et une amplitude de déformation de 64 
micromètres. 

On enregistre l'évolution du module de conservation E' et de 
l'amortissement tan & pour une gamme de température comprise entre 
25 OC et 250 OC avec une montée en température de 5 OC / mn. 

IV-2 Caractérisation des tubes 

Les tubes testés en pression interne avec effet de fond ont un 
diamètre de 100 mm et une longueur totale de 1200 mm. Afin dc 



permettru: la pr-essu~isatiori des Cprouvettes, uri mo~itage étanche a été 
coxiçu. Ce montage PI-ésenté sur la figu1-c IV-6 est constitué d'eriibouts 
métalliques de fonne conique placés à l'iritérieur de chaque extrémité 
du tube. La longueur utile est alors ramenée à 1000 mm. 

Dans notre étude, différents types d'essais ont été effectués dans le 
but de caractériser les matériaux. Ce sont : 

- des essais monotones dans lesquels la pression est une 
fonction croissante du temps 

- des essais de chargements répétés progressifs où la 
sollicitation est cyclique avec des paliers 

- des essais de fatigue dynamique 
- des essais de fluage pour lesquels les tubes sont soumis à 
différents niveaux de pression, celle-ci étant maintenue 
constante tout au long de l'essai. 

Toutes les installations de pression ont été conçues au laboratoire 
" Technologie des Polymères et Composites " de I'ENSTIMD .[.il] 

IV-2- 1 L'essai monotone 

Ce iype d'essai permet d'appliquer à un tube une pression interne 
croissante jusqu'à perlage ou éclatement. Une machine hydraulique a 
été utilisée composée principalement de : 

- un groupe motopompe de 11 kW produisant une pression 
maximale de 250 bar 

- un accumulateur 
- un multip1icateu.r transfert servant à pressuriser 
l'éprouvette, à quadrupler la pression de la motopompe et 
également à assurer le transfert de pression huile-eau; les 
tubes étant préssurisés à l'eau. 

- une servovalve assurant le pilotage de la mise en pression. 

Le schéma de principe de cette machine est présenté sur la figure 
TV-7.(Photo 1 ) .  



TTE 



Fimre IV-7 : Essai de pression interne croissante - Schéma de principe 

Le tube est rempli d'eau salée (5% en masse NaCl) puis placé 
dans une enceinte de conditionnnement thermique. Le rôle du sel est 
d'améliorer la conductivité électrique de l'eau nécessaire à la détection 
du perlage comme nous le verrons ultérieurement. La pl-ession fournie 
par le groupe hydraulique est envoyée par l'intermédiaire du 
multiplicateur transfert dans l'éprouvette. La vitesse de pressurisation 
est imposée au moyen d'un automate programmable qui commande la 
servovalve. 

Pour nos essais réalisés à température ambiante, la vitesse est de 
10 bar/mn . 

Les lois de comportement contrainte-déformation sont 
déterminées pour chaque type de structure. 

IV-2-2 L'essai de chayements répétés ~ropressifs 

Ce type de chargement consiste à charger et décharger la structure 
à des niveaux de contrainte croissants pour un même teinps de 
chargement. Cet essai permet de définir plus finement la fin du 



~ o r n p o i - t c ~ ~ ~ ~ n t  él~astique d'iirie sti-iictiirc et doric de détei-iiiiiicr- le débiit 
de l'ciidoiiiinagcmcrit. 

L'appareillage de pi-essuiisatioii utilisé cornpi-end tin groupe 
motoponipe de pression rriaxiniale 315 bar, uri transfert huile-eau. 
L'ensemble est piloté par des seivovalves permettant uiie sollicitation de 
O à 280 bar. Un ordinateur génèl-e la consigne cor-r.espondant à l'allure 
de PI-ession souhaitée. Celle-ci est représentée sur- la figure IV-8. 

Pression 

10 cycles 
A 

Fimre IV-8 : Sollicitation cyclique de l'essai UEWS 

Le tube est pressurisé jusqu'à un certain niveau de pression en 15 
secondes. Pour permettre le fluage de la résine, la pression est 
maintenue pendant 1 mn puis relachée pendant 1 mn. Ce cycle est 
répété 10 fois puis le niveau de pression est augmenté. 

A chaque cycle, les valeurs de pression et défornations axiales 
sont enregistrées aux points A et B (figure IV-8). 

Cette procédure est poursuivie jusqu'à ce que la déformation au 
Ioième cycle ne soit plus égale à celle du le r  cycle. A ce point, la 
courbe P(A)-P(B) = f(fA - CB ) n'est plus 1inéaire.et la contrainte 
circonférentielle correspondante est la contrainte élastique ultime de 
paroi (UEWS) définie par Schwencke et Steveninck [ O ]  (Chapitre II). 

Les déformations sont déterminées dans la direction axiale 
uniquement. En effet, il a été inontisé [ 8 ] qiic pour un angle 



, ,loto 1 : Matériel pour la mesure de la résistance instantanée 

Photo 2 : Matériel pour la mesure de la résistance 
sous pression cyclique 



d'eni-oiilerricrit Iégèrerxien t supériciir- à l'angle idéal de 54"74', In incstir-e 
de la défor-riiatiori axiale était pliis repr-ésentative di1 coriipoi-temerit de la 
s t ruch i~ '~ .  

IV-2-3 L'essai de fatimie dynamicriie 

Suivant le principe de fonctionnement scliématisé s u r  la figure IV- 
9, cette machine permet de soumettre simultanément 4 tubes à une 
même pr-ession interne cyclique (photo2). 

La fréquence de  sollicitation est de 25 cycles/mn. Celle-ci a été 
choisie conformément aux normalisations existantes concernant la 
qualification de canalisations (ASTM 2992 procédüre A). 

Figure IV-9 : Essai de fatigue dynamique - Schéma de principe 

Une centrale hydraulique alimente les 4 tubes. L'originalité de 
cette installation consiste en l'utilisation d'accumulateurs transferts avec 
récupération d'énergie. L'ensemble est constitué de deux systèmes de  
mise en pression permettant le cyclage des éprouvettes deux à deux. Les 
tubes fonctionnant sur  un même système sont préssurisés en opposition 
de phase. L'utilisation d'un tel système permet d'atteindre des pressions 



inminiales de 400 Bar avec une ceritrale llydraulique de puissarice 
réduite. 

ce que le 
fissurée, 

pilotage de cet essai est réalisé au iiioyen d'iiii ordiiiateur 
pression d'essai et la fréquerice. L'essai est pouisi~ivi jusqii'à 
phénomène de perlage apparaisse. Dès qu'une éprouvette est 
elle est isolée automatiquement par l'intermédiaire d'uiie 

électrovanne; les autres tubes lystant en ligne. 
Pour une pression donnée, on détermine le nombre de cycles 

correspondant au perlage de la structure. 
Le but de cet essai est de déterminer la courbe de durée de vie 

contrainte-nombre de cycles à rupture appelée encore courbe de 
~ O h l e r .  

IV-2-4 L'essai de fluace 

Le matériel utilisé pour de cet essai est représenté sur la photo3. 
Le schéma de principe de cette machine est représenté sur la figure IV- 
10. 

Fimire IV-10 : Essai de nuage - Schéma de principe 



Photo 3 : Matériel pour le mesure de la résistance à long terme 
sous pression constante 

Photo 4 : Instrumentation d'un tube avec des jauges 
d'extensométrie 



Cette machirie peniiet dc soumettre 16 épr-ouvettcs à 4 niveaux de 
pression interne soit 4 tubes par pression. Les tubes remplis d'eau sont 
mis en pressiori par l'intcnnédiaire de multiplicateurs transferts hiiile- 
eau alimentés par une centrale hydraulique. La régulation de pression 
est faite à +lYo de la pression maximale qui est de 400 Bar. 

Comme dans le cas des essais de fatigue dynamique, il existe un 
système d'électrovannes permettant l'isolement des tubes endommagés. 

La courbe de durée de vie contrainte-temps à rupture est 
déterminée. Le suivi des déformations en continu permet ainsi 
l'obtention des courbes de fluage. 

IV-2-5 La méthode de détection du ~er lape  

Lorsqu'un tube rempli d'eau salée est soumis à une pression 
interne, il apparaît au bout d'un certain temps ce que l'on appelle le 
phénomène de perlage qui correspond à l'apparition de gouttelettes de 
liquide sur la paroi externe du tube. Pour détecter ce phénomène , nous 
avons utilisé une méthode électrique. 

Le tube est recouvert d'une feuille en aluminium. Pendant l'essai, 
nous mesurons la continuité électrique entre l'intérieur du tube et 
l'extérieur, les deux électrodes étant constituées de la feuille conductrice 
et du bouchon d'étanchéité. Lorsque le tube est étanche, la résistance 
est infinie; lorsque le perlage apparaît, il se traduit par une chute 
brutale de la résistance. 

Après plusieurs essais monotones, nous avons déterminé le seuil 
de résistance correspondant au perlage des tubes. Les figures IV-11 a et 
b montrent la variation de résistance en fonction de la pression pour des 
vitesses de sollicitation variables. Ce seuil a été choisi à 10 MOhm. 

La mesure de résistance est réalisée au moyen d'un multimètre 
HP 3457A relié à une centrale d'acquisition; la gamme de mesure 
s'étend jusque 3.10~ Ohm. 



Fipure IV-Il-b : Variation de la résistance d'un tube en fonction de la 
pression - v= 10 barlmn 

Fimire IV-Il-a : Variation de la résistance d'un tube en fonction de la 
pression - v=2 barlmn 
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IV-2-6 LI rnesure des déformations et des pressions 

Les mesures de défoxmations sont réalisées à l'aide de jauges de 
défoxmations collées sur la partie externe du tube. Apx-ès avoir vérifié 
l'homogénéité des déformations en réalisant un essai monotone avec un 
tube instrumenté sur toute la longueur utile, nous avons choisi de placer 
les jauges au centre de l'éprouvette et selon différentes dimctions. 

En général, nous avons : 

- 2 jauges dans la direction axiale du tube diamétralement 
opposées 

- 2 jauges dans la direction circonférentielle diamétralement 
opposées 

- 1 jauge dans la direction de la fibre soit orientée à 55" par 
rapport à l'axe 

- 1 jauge dans la direction perpendiculaire à l'enroulement 

Pour les essais de chargements répétés progressifs, nous avons 
instrumenté les tubes avec des jauges collées selon la direction axiale. 
Nous avons utilisé des rosettes (0°,90") TML PC 20 de résistance 
ohmique 120n et Kyowa 3810 3 5 0 n .  La longueur utile des jauges est de 
20 mm ce qui permet de tenir compte de l'hétérogénéité du matériau. 
Pour les essais de chargements répétés progressifs, les jauges employées 
ont une longueur utile de 60 mm. Toutes les jauges ont été collées avec 
une colle cyanoacrylate bd. 

Les mesures de pression ont été déterminées au moyen de 
capteurs de pression. 

Toutes ces données sont centralisées dans une centrale 
d'acquisition Hewlett Packard 3852 et stockées, ce qui permet le 
traitement des données soit en direct soit en différé. 



CHAPITRE V : 

RESULTATS E W  ERIMENTAUX 



TT-1 Cai*;ictér-isatioii d c  1'iiit:ci-face stir les 
téi*iaux 111iidii-ectio~~~~cls 

V-1-1 Essai de délamina~e en flexion trois points 

Les valeurs de la contrainte à iupture en cisaillement Tlg sont 
présentées dans le tableau V-1. 

Tableau V-1 : Contraintes de cisaillement r,3 

Stratifié 

(MPa) 

écart type 
L 

Les matériaux 2, 3, 4 présentent une résistance au cisaillement 
interlaminaire comparable. Ce type de test quoique très utilisé pour la 
caractérisation de l'interface fibre/matrice (chapitre II) semble ne pas 
permettre de comparer la qualité des différentes interfaces. Néanmoins, 
le matériau 1 pour lequel la rupture n'a pas été obtenue pour un taux 
de contrainte de 73 MPa présente le meilleur comportement. 

VI-1-2 Observation des faciès de rupture 

OCF 346 

1 

>73,03 

0,92 

Nous avons observé les faciès de rupture de ces éprouvettes testées 
en flexion au microscope électronique à balayage. La figure V-1 montre 
un exemple de ces faciès. 

Sur ce cliché, la matrice présente une fissuration en languettes 
inclinées par rapport aux fibres. Cette fissuration s'effectue entre les 
fibres. 

Récemment, Purslow [43] a proposé une étude des différents 
mécanismes de rupture rencontrés dans les matériaux composites à 

Vétr-otex 5139 
direct 

2 

71,2 

0,64 

Vétrotex P l03  

3 

69 

1 ,O9 

Vétrotex 5139 
assemblé 

4 

70,4 

0,9 1 
4 



rriati-icc époxy. En cc qiii coIiccr.Iic 1a ~OI-iilatiori des larr,rriicttcs, i l  
px-oposc uii rnécaiiisriie (figirc V-2) pour- Icqiicl i l  considér-e ilne baiidc 
de résine soumise à i r r i  clrrinip dc cisaillcriieiit pur. La microfissul.atio~l 
s'effectue dans la matrice sur un plan à 45" pour lequel la contrainte 
normale est maximale. Lorsque la contrainte de cisaillement augmente, 
le nornbre de fissures augmente et celles-ci s'allongent et se courbent à 
l'approche des limites de la bande de cisaillement. Les micmfissures 
coalescent pour ensuite former une xupture en fonne de languettes. 

Fipure V-1 : Faciès de rupture en flexion trois points en appuis 
rapprochés 

Cependant, l'observation des faciès de rupture des différents 
matériaux n'a pas permis de mettre en évidence de différences 
significatives entre les quatre interfaces. 



Fimre V-2 : Rupture de la matrice en cisaillement - formation des 
languettes 

V-1-2 Essai de traction 

La traction sens fibres ne nous a donné que le module 
longitudinal El, la rupture survenant bien souvent dans la colle utilisée 
pour les talons. 

La traction transverse a permis la détermination du module 
transverse, de la contrainte et de la déformation à la rupture. 

Les résultats sont rassemblés dans le tableau V-2 (figures V-3 à 6). 



1 
3 0 i . , . 1 . 1 ,  1 

1 2 3 4 

f la tér iau 

Fipure V-3 : Modules longitudinaux 

1 2 3 4 

f la tér iau 

Fimire V-6 : Déformations transverses 

Fimire V-4 : Modules transverses 

1 2 3 4 

f la tér iau 

Matér iau  

Fimire V-5 : Conti-aintes transverses 

à la rupture 



Tableau V-2 : Caractéristiques mécaniques déterminées à partir d'essais 
sur plaques 

Dans le sens longitudinal, les modules des quatre matériaux sont 
comparables. En effet, ce sont les fibres de verre qui sont le plus 
sollicitées et non l'interface ou la matrice. 

Par contre, la traction transverse donne plus d'informations sur la 
qualité de l'interface. C'est dans ce cas, la résine et directement 
l'interface fibrelmatrice qui sont sollicitées. On note des dispersions 
importantes concernant les contraintes et les déformations à la rupture 
qui peuvent être dûes à l'hétérogénéité des matériaux (porosités...). 

r 

Rlatér-iau 

Module 
longitudinal 

E,(MPa) 

Module 
transverse 
E,(MPa) 

*R 

;ga> 

V-1-3 Propa~ation de fissures en mode 1 d'ouverture 

1 
OCF 346 

35992 
(466) 

9095 
(387) 

32 
(4) 

0,38 
(0303) 

2 
Vétrmtex 

5139 
direct 

35940 
(1687) 

10487 
(188) 

34 
(295) 

0,35 
(0905) 

V-1-3-1 Détermination des éneroies de rupture 

Une courbe type donnant les évolutions de la charge et du taux 
d'émission acoustique en fonction du déplacement est  présentée sur la 
figure V-7. A partir de la lèrc partie de cette courbe, il est possible de 

3 
Vétx-otex 

Pl03 

36494 
(4 7 5) 

9625 
(280) 

29 
(4) 

0'32 
(0'06) 

4 
Vétr-otex 

5139 
assemblé 

35170 
(2 17) 

10092 
(234) 

23 
(1) 

0'26 
(0'02) 

4 

1 





détcnninci- la coriipliarice et les coefficients r i  et 11 (figure V-8) airisi quc 
l'énergie nécessaii-e i 1'amoi.çage de la fissiir-c G,c ,  corrirrie i l  l'a été 
~nontré au c1iapitr.e IV-1-2. Nous r-appcloris que cette énergie est iirie 
caractéristiqiie du matériau, clle est constante quelleque soit la longtieur 
initiale de la fissure. 

a ( m m )  

Fimre V-8 : Evolution de la cornpliance en fonction de la longueur 
initiale de fissure ag 

Ces résultats sont reportés dans le tableau V-3 pour les différents 
matériaux étudiés. 



Tableau V-3 : Caractéristiques à l'amorçage en mode I 

On constate dans ce tableau que les énergies de rupture à 
l'amorçage different selon les matériaux et à ce niveau, il est possible de 
faire une première classification en ce qui concerne la qualité des 
interfaces. En effet, une énergie à rupture plus importante correspond à 
une meilleure qualité de l'adhésion fibre/matrice, le seul paramètre 
variable étant la nature de l'interface. les matériaux peuvent se classer 
ainsi par ordre décroissant de qualité de l'interface : 1, 2,4, 3.. 

Cependant, certains phénomènes tels que la présence de résine en 
tête de fissure ou le fait que le prédéfaut soit non décollé peuvent 
influer su r  les valeurs d'énergie de rupture à l'amorçage. C'est pourquoi 
il est préférable de suivre l'évolution de l'énergie de rupture au cours 
de la propagation; ce qui se traduit par les courbes R (chapitre IV-1-2). 

La détermination de ces courbes R qui incluent les étapes 
différentes du délaminage (rupture de l'interface, des fibres, de la 
matrice ...) donne plus d'informations pour la caractérisation des 
matériaux. 

I 

Matériau 

ag(mtn) 

n 
11 ( ~ r n " -  l )  

G I C ( J / ~ ~ )  

écart type 

Les courbes R pour chacun des matériaux sont représentées sur 
les figures V-9 a-d. 

Ces courbes montrent que après initiation, l'énergie de rupture 
augmente très rapidement et tend vers une valeur asymptotique bien 
supérieure à l'énergie d'amorçage. 

Pour une propagation de fissure de d a  = 15 mm, les énergies de 
propagation des matériaux sont les suivantes : G matériaul) = 500 

VCt~.otcx 5 
direct 
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24,5-74,5 

2,674 
0,957 

220 
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OCF 346 

1 

24-74,s 

2,712 
0,997 

287 

13 

139Vétrotcx P 
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25-56 

2,664 
0,982 
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13 

103Vétrotcx 5139 
assenlblé 
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24-74 

2,75 1 
0,773 

152 

37 
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D E L T A  A 

a- Courbe R du matériau 1 
b- Courbe R du matériau 2 

D E L T A  A 



DELTA A 

Figures V-9 : c- Courbe R du matér-iau 3 
d- Courbe R du matériau 4 

DELTA A 



2 2 2 JIiii , C 11,(~i~atC~-iaii2) = 480J/iii , C (11iatC1-iai13) = 480JI1ii , 
2 G 1p(~ i ia të~- ia~4)  = 600Jlin . 1 1' 

En propagation, i l  apparaît qiie le ~natériaii 1 atteigne plus 
rapidelnerit Iyasymptote aClb)= 2135/in2, ce qui sigiiifie qiie l'amorçage 
d'une fissiire est plus clifficile (éncigie 2i l'amorçage plus élevée) mais 
dès qii'elle est amorcée, clle se propage plus facilement. Poux- les 

2 inatéi-iaux 2, 3, 4, dG1(2) = 260J/rn2, aG1(3) = 361JIrn , aG1(4) = 
2 448J/n1 , la propagation nécessite une éncr-gie plus in~portante. 

VI-3-2 Observation des faciiis de nytzsre 

Les faciès de rupture ont été .observés au microscope électronique 
à balayage. La figure V-10 montre un exemple. 

Fimire V-10 : Faciès de rupture d'une éprouvette testée en mode 1 
(%=24 mm) 

Ce cliché représente un faciès type de rupture en  pelage ou mode 
1. On observe des languettes, des rivières dans la résine située entre les 
fibres. Les fil~res apparaissent lisses, ce qui caractéiise une rupture à 
l'intei-face. Les mécanismes d'initiation ont également été décrits par 
Purslow [43]. 



0 1 1  coiisid?i.e r i r i  ~iiatéi-iari rl13CD nri ti-iivcrs tluqiicl uiic fissiii-c sc 
p1.011age SONS l'action cl'iiric SOI-cc dc tractioii cntr-e E et F (figure V-1 1) .  
Si la p a r ~ i c  su~~éricui-c ADGE flCcliit pliis qiic BCGF, ceci c~itraiiic uiic 
différcrice de défor-niatioii eiiti-c EG et FC. A la contrainte de t~.actiori se 
superpose iirie contrainte de cisaillemerit qui se développe entre EG et 
FG et qui augmcntei.a avec Ic nioiiient flécliissant en  H. Lc faciès de 
rupture se rapproche alors de celiii d'iin faciès type de  cisaillement avec 
des 1arie;uettes dont le ri.iécanisrnc a été décrit au paragraphe V-1-1-2. 

Fimire V-11 : Faciès caractéristique d'un essai de mode 1 ou pelage 
Une fois encore, nous n'avons pas observé à partir de ces clichés 

de différences significatives entre les quatre interfaces. 

V-1-4 Caractérisation de l'interface par mesures viscoélastiaues 

Nous avons essayé de relier les modifications des relaxations 
mécaniques (transition vitreuse) induites par les différents traitements 
de surface des fibres (ensimage) à la structure de la zone interfaciale. 

Nous nous sommes plus particulièrement intéréssés à la valeur du 
facteur de  perte tans à la température de transition vitreuse ainsi qu'au 
module de conservation EYc au niveau du palier caoutchoutique. 

Les spectres dynamiques des différents matériaux sont présentées 
sur  les figures V-12-a-d. Ces spect~-cs donnent les évolutions du module 
de conservation E' ct du factciir. de pci-te tan6 en fonction de la 
températur-e. 



0x1 coristate s u r  ccs coiirbcs que les tcriipér-atures de tr-ansitioii 
vi trcuscs sorit comparables (1 52°C etiviiûn). Par coiitix, l'axnplitiide de 
tan ainsi que la valeur de E'= varient en fonctioii de la ~iatur-e de 
l'ensimagc des fibr-cs de vc1-1-e. 

Le tableau V-4 résume les valeurs I-elevées sur ces courbes. 

Tableau V-4 : Caractéristiques viscoélastiques des matériaux 

Le facteur de perte rend compte des dissipations d'énergie liées à 
la mobilité moléculaire au sein du matériau. Une diminution de 
l'amortissement signifie donc une réduction des frottements internes à 
l'interface puisque le seul paramètre variable est la nature de 
l'interface. 
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Il a été montré qu' une augmentation du module caoutchoutique 
E'c signifie une croissance de la densité de réticulation [45]. Dans le cas 
présent, la croissance de la densité de réticulation peut être reliée à une 
augmentation de la rigidité de l'interphase qui peut conduire à un  
meilleur transfert de charge et se traduire par une meilleure qualité 
d'adhésion. Il semble, d'après le tableau V-4, y avoir une corrélation 
négative entre le module caoutchoutique EYc et le facteur de perte tans 
(EYc diminue quand tans augmente). II apparaît que le matériau 1 
présente une meilleure qualité d'adhésion puisque l'amplitude de tan6 
est faible et que E'c est le plus élevé. D'autre part, le matériau 3 
possède l'interface la moins bonne. 
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Fipures V-12 : Spectres dynamiques 
a- Matériau 1- OCF 346 
b- Matériau 2- Vetrotex 5139 direct 
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Fimires V-12 : Spectres dynamiques 
c- Matériau 3- Vetrotex Pl03 
d- Matériau 4- Vetrotex 5 139 assemblé 
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EII ce c ~ i i i  coIicci.Iie les riiatCriaiix 2 et 4 ,  l'ciisirnage est ideritiqiie, 
seiil le diaiiièt~-c des fibr-es \rai-ic. I I  est de 14 pin pour le inatériaii 4 et 
de 17 pour le rnatériaii 2. L'augmentation di1 diamètre des fibres 
conduit à uric diminution de la surfacc d'adhésion. En effet pour un 
mîtmc voluiiic, i l  y a moins de fibres 17 Fm que de fibres 14 Pm et  donc 
ri~oins de surfacc en contact avec la résine. 

La spectroscopie mécanique dynamique semble être une 
technique sensible pour mettre en évidence les modifications 
structurales dues aiix traitements de surface des fibres de vei-re. Une 
bonne qualité de l'interface se traduit par  une diminution du facteur de 
perte tans  et une augmentation du module de consenration 
caoutcl.ioutique, cette dernière particularité n'ayant, à notre 
connaissance, fait l'objet d'aucune obsenration dans la littérature. 

V-2 Caractérisatioi~ des tiibes eii pression interne 

Notre étude porte sur  le compor-tement de structures tubulaires 
utilisées pour le transport d'eau sous faible pression. Après avoir 
caractérisé l'adhésion fibre / matrice au moyen d'essais sur  matériaux 
unidirectionnels plans dans le but d'apprécier la qualité des différentes 
interfaces, nous nous sommes intéressés à l'influence de celles-ci su r  le 
comportement de tubes soumis à une pression interne. 

V-2-1 Comportement monotone des tubes 

Les tubes ont été testés en pi-ession interne avec effet d e  fond. 
Dans ces conditions, le cliamp de contraintes est biaxial pl-an et les 
contraintes s'écrivent (chapitre II) : 

PR 

où R est le rayon moyen de la partie renforcée, P la pression et e 
l'épaisseur moyenne de la partie 1-enfoi-cée. 

La structure des tubes étant constituée de différentes parties 
(chapitre III), nous avons estimé la contrainte circoiiférentielle uo à 
l'aide de l'expression : 



oii P est la pression interrie (RqPa), Di le diamètre iritérieur du tube 
(xiim), el l'épaisseur du liner (mm) et er épaisseur de la partie renforcée 
(nl m) . 

Nous définissons des rigidités asiale et diamétrale apparentes 
comme étant : 

rigidité axiale apparente = oe/2 e x  = ux/ 6 

rigidité diamétrale apparente = ue/ee 

Les lois de comportement multidirectioianelles contraintes- 
déformations sont présentées sur  les figures V-13-a-d. La contrainte est 
la contrainte circonférentielle appliquée uo ; elle est tracée en fonction 
des déformations mesurées dans les différentes directions: axiale €x, 
circonférentielle g, perpendiculaii-e aux fibres eL et parallèle aux fibres€,, 

Pour les matériaux 2, 3 et 4, aux faibles pressions, le tube se 
comporte de façon élastique linéaire. Lorsque la pression au,omente, il 
apparaît une transition relativement bien définie du comportement 
linéaire au non linéaire suivant toutes les directions avec cependant un 
effet moins prononcé dans le cas de la déformation circonférentielle. 
Ceci peut s'expliquer par le fait que le comportement de la structure se 
rapproche dans ce cas de celui des fibres orientées à 2 35". Ce coude est 
probablement du à un léger fluage de la résine mais la cause principale 
en est un cisaillement transverse comme nous le verrons ultérieurement. 

En poursuivant la pressurisation, il apparaît un perlage sous 
forme de gouttelettes sur la partie externe du tube. On remarquera que 
l'apparition du coude a lieu à des riiveaux de pression très inférieurs à 
la pression de perlage. 

Pour le matériau 1, le comportement en pression croissante est 
quasiment linéaire jusqu'au perlage. 



DEFORflATION ( fl icrodef.) 

Figure V-13-a : Lois de compoi-tement instantané du  matéiiau 1 
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Fip-ure V-13-11 : Lois de coinportement instantané du matériau 2 
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Le tableau V-5 i-ési~inc les cal-actéristiqiics au  pcrlage de cliacun des 
matériaux en par-ticulier- les pressions et les contraintes ainsi que les 
déformations ~0x7-espondantes. 

Tableau V-5 : Caractéristiques des niatériaux au perlage. (Valeu~s 
moyennes obtenues sur cinq essais). 

Matériau 

OCF 346 
1 

Vé tro tex 
5139 
direct 

2 

Vétrotex 
Pl03  

3 

Vétro tex 
5139 

assemblé 
4 

L 

On constate que les pressions de perlage pour les différents 
matériaux sont comparables dans la limite de la dispersion. Par contre, 
l'écart est plus important en valeurs de contraintes circonférentielles 
(irrégularité des épaisseurs de paroi). 

P~ 
(bars) 

121 
8,7 

145 
7,9 

122 
6 4  

133 
6,7 

7 

ail 11 
(MPa) 

239 
16,8 

330 
16,5 

266 
14,8 

309 
24,4 

i 

X P  

(%) 

0,22 
0,019 

0,33 
0,068 

0,34 
0,046 

0,33 
0,083 

' 6 ~  

0,73 
0,069 

0,96 
0,081 

0,73 
0,063 

0,88 
0,085 

p 
(%) 

0,61 
0,058 

0,78 
0,072 

0,64 
0,050 

0,75 
0,048 

'lp 
(%) 

0,38 
0,074 

0,60 
0,031 

0,50 
0,056 

0,57 
0,028 



lr2-1-2 Critère de i-' cn.dornn?.apmcnt 

Noiis üvoiis Cgalcnicnt rclc\lC les cal-actEi-istiques des str-uctui-es 
dans la pa1-tie linéaire des courbes contr-ainte - déformation. Ces valeurs 
sont repol-tées dans le tableau V-6. Nous nous somnles plus 
pal-ticulièremcnt intéressés aux caractéristiques élastiques des structures 
dans la direction perpendiculaire aux fibres. L'apparition du coude est 
reliée dans ce cas au premier endominagement correspondant à la 
microfissu~.ation transverse de la résine. 

Sacliant notamment que la structure 3 correspond à un ensimage 
des fibres standard, on constate que ce critère d'endommagement est 
plus significatif au moiiis en valeur relative que celui du perlage 
habituellerl~ent ciloisi dans le milieu industr-iel. 

La pression de perlage est en fait fonction de la longueur et du 
diamètre moyens des chemins de dimision suivis par le fluide. 

Ces chemins de diffusion dépendent des mécanismes de formation 
et de propagation des premières n~iciofissuiations et par conséquent la 
pression de perlage n'est pas nécessairement proportionnelle à la charge 
atteinte au premier endommagement. 

Sur les figures V-13 a-d, on remarque que, pour les matériaux 2, 
3, 4, l'amorçage de la microfissui-ation se produit relativement tôt ( 
apparition du coude ) avec une propagation plutôt lente jusqu'au 
perlage; alors que pour le matériau 1 l'amorçage est plus tardif mais la 
propagation des fissures est très rapide (linéarité jusqu'au perlage). Ceci 
est en accord avec les résultats de propagation de fissures obtenus dans 
le paragraphe V-1-3. 

Dans le tableau V-6, nous avons calculé les pentes des courbes 
contraintes-déformations. Nous remarquons deux familles de population 
pouvant s'expliquer par la provenance des fibres de verre E (OC?? et 
Vétro tex). 

V-2-1-3 Mécanisme (2 éndommatlernent et de perlape 

L'augmentation de la pression conduit à l'apparition de fissures 
dans la matrice et à l'interface qui se mulitiplient et se propagent au 
travers de la sti-ucturc des tubes pour conduire finalement au 
phénomène de perlage qui se traduit par l'apparition de gouttelettes de 
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liqtiidc sui. toiitc I;i sii~.f;icc c l i l  tiil~c. Uiic nii:ilysc plus piicisc sel-;i faite 
ail cliapiti-c V-2-5. 

La classification de la qualité des interfaces varie donc en fonction 
dii critère de fin de vie choisi. 

Les interfaces sont sciisiblement équivalentes dans le cas de la 
caractérisation au perlage, par contre des écarts significatifs ont été 
observés au moyen du critère de premier endommagement. 

V-2-2 Détermination de la contrainte élastique ultime de paroi 
(U.E.1V.S.) 

Afin de mieux préciser la transition linéaire-non linéaire des 
matériaux, nous avons iiiis au point un essai de chargements répétés 
progressifs décrit au chapitre IV-2-2. 

Cet essai permet une cax-actérisation de la tenue à moyen terme 
des tubes en pression car elle allie à la fois une sollicitation cyclique et 
une sollicitation de fluage. 

Lorsque les tubes sont soumis à des contraintes moyennes, ils se 
comportent de manière complètement élastique, c'est à dire que en les 
déchargeant et en les chargeant à nouveau les déformations sont 
identiques. En appliquant des contraintes de plus en plus élevées, ce 
cycle de chargement et  décllargement ne produit plus une réaction 
inaltérée : au rechargement, les déformations sont plus importantes, le 
comportement élastique est dépassé. 

Les figures V-14 a-d montrent le comportement des quatre 
matériaux soumis à cet essai. 

Les valeurs des contraintes limites ainsi que des déformations 
axiales con-espondantes sont résumées dans le tableau V-7. 



Tableau V-7 : Caractéristiques des matériaux à I'UEWS 

NIatb~-iaii 

Pu e\vs 
(Bar) 

u eucws 
( M W  

€x 

pente 
u euews/~x 

(GPa) 
L 

Encore ici le matériau Vétrotex Pl03 possédant un  ensimage 
standard compatible à la fois avec une matrice époxy et  polyester 
semble être le moins bon en matière d'interface puisque sa limite 
élastique est la moins élevée. Par contre, on note une compétition entre 
OCF 346 et Vétrotex 5139 direct, leurs limites élzstiques étant 
comparables tout au moins en valeurs de contrainte. 

En considérant les valeurs des pentes , on observe de nouveau 
deux familles de population pouvant s'expliquer par la provenance des 
fibres de ven-e E (OCF et Vétrotex). 

A des niveaux de contraintes supérieures à la contrainte limite, il 
y a apparition du phénomène de fluage de la résine qui conduit à la 
formation de fissures menant à leur tour au perlage. 

Sur les courbes représentées sur les figures V-14 a-d, on note une 
chute rapide de la rigidité axiale apparente qui traduit une évolution de 
l'endommagement par multiplication des fissures. 

OCF 346 

1 

78,4 
(793) 

160 
(22) 

0,13 
(070 16) 

118 

i 

\'étr-otcx 
P 103 

3 

52,8 
(393) 

117 

Vétt-otcs 
5139 

cli 1-cct 
2 

74,4 
(4) 

165 
(6) 

0,13 
@,O1 1) 

127 

Vét1-otex 
5139 

asserii blé 
4 

66,2 
(132) 

149 

(8) 1 (8) 

0,093 
(0,009) 

126 

0,116 
(0,009) 

f 27 



F i p r e  V-14-a : Lois de comportement en chargements répétés progressifs du 
matériau 1 
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F i ~ r e  V-14-11 : Lois de comportement en chargements répétés progressifs du 
matériau 2 



Fioi1i.e V-14-c : Lois de comportement en cliargements répétés pi*ogressifs du 
matériau 3 
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Il cst gériérnlement adiiiis que niCrne cri pr-éscrice de fibres 
traitées, I'ir-iter-face fi brc/inatr.ice cst la par-tic la plus critique d'un 
compositc. Des étudcs ont été mcnécs dans le but de détenniner le 
comporteriient des matCriaux composites A la fatigue [44]. Dans le cas 
des composites verre/époxy unidirectionriels, une chute brutale de la 
rigidité a été obser-vbe en fatigue; de rnênic le module de cisaillement de 
composites renforcés verre, carbone, kevlar diminue rapidement bien 
que ceci n'ait pas été remarqué au coui-s d'essai de fatigue sur  les 
mêmes résines non renforcées. Ces variations brutales ont été attribuées 
à une décol~ésion des interfaces fibi-cs/matrices. 

La décollésion interfaciale sen)ble donc être un paramètre limitatif 
du  comportement en fatigue de tous les composites unidirectionnels. 

Par conséquent, les matériailx composites ayant une résistance 
interfaciale élevée doivent possfdci- des pei-foimances en fatigue 
meilleure. 

Dans cette par-tic, nous étudions l'influence de la nature de 
l'interface sur  les performances des tubes testés en pression interne 
cyclique suivant les conditions décrites au chapitre IV-2-3. 

Le cyclage est une sollicitation sévère qui engendre un 
endommagement progressif irréversible des structures. 

V-2-3-1 Courbes de drrrée de vie 

Dans un  premier temps, nous avons étudié le comportement en 
pression interne cyclique des tubes fabriqués avec le roving Vétrotex 
5 139 direct. 

Le comportement en fatigue est représenté par une courbe de 
Wohler donnant l'évolution du nombre de cycles à rupture IVR (perlage) 
en fonction de la pression P ou contiainte appliquée qircqnrçrentieIIe. Cette 
courbe est représentée s u r  la figure V-15. La représentation en échelle 
logarithmique montre qu'il existe une relation simple entre la pression 
ou contrainte et le nombre de cyclcs NR. 

Lorsque la pression maximale diminue, le nombre de cycle à 
rupture augmente. On remarquera sur  cette figure la faible dispersion 
des résultats. 

Une régression linéaire log(t) = f(log(P ou%)) a été obtenue par la 
métliode des moindres caiids. Ce lissage donne la 1-elation suivante : 





log NR = 24'74 - 9,5 1 log @ 

avec un coefficient de corrélation R de 0,984 et i i r i  écart type dc 
0,225. 

A partir de cette courbe, nous avons relevé le niveau de pression 
correspondant à une durée de vie de 106 cycles et nous avons ensuite 
appliqué cette pression égale à 47 Bar aux tubes fabriqués avec les trois 
autres rovings. 

Le tableau V-8 résume les résultats obtenus en valeur moyenne (3 
essais par matériau). 

Tableau V-8 : Durée de vie en fatigue des matériaux à 47 Bar 

Matériau 

N~ 
à P=47 Bar 

Ces 1.ésu1tat.s montrent que la durée de vie en fatigue des tubes est 
affectée par la nature de l'interface fibre/matrice. 

Le matériau 3 dont la qualité d'interface semble être la moins 
bonne possède des performances en fatigue réduites de 95 Yo par rapport 
au matériau 2 se plaçant en tête à ce niveau de pression. 

V-2-3-2 Evolution des déformations 

Lors des essais de fatigue cyclique, nous avons suivi l'évolution des 
déformations des tubes en fonction du nombre de cycles. 

Nous n'avons obtenu que peu de résultats étant donné les 
problèmes liés à l'utilisation des jauges de déformation dans de telles 
conditions. Néanmoins, les figures V-16, 17 et 18 présentent quelques 
1-ésultats obtenus pour des tubes OCF 346(matériau 1) testés à 47 Bar, 

OCF 346 

1 

213.822 

Vétrotex 
P 103 

3 

22.726 

Vétrotex 
5139 
direct 

2 

702.000 

Vétrotex 
5139 

assemblé 
4 

19 1.982 



Figure V-16 : Evolution des déformations en fonction du nombre de cycles 
pour OCF 346 testé à 47 Bar 

Fipure V-17 : Evolution des défoi-mations eri fonctioii du noml>i.e de cycles 
pour Vetr-otex 5139 direct testé à 47 Bar 



Fimire V-18 : Evolution des déformations en fonction du nombre de cycles 
pour Vetrotex Pl03 testé à 60 Bar 

Nombre de cycles 

Iii~-ui.e V-19 : Di~riintitio~i ic1;itivc (le I:i 1-igiciitE axiale - OCF346 



Nombre de cycles 

Fimre V-20 : Diminution 1-elative de la rigidité axiale - Vétratex 5139 direct 



Vcti-otcx 5139 di:-cct (matét-iaii 2) tcstiis ri 4 7  Bai. ct \'Cti.otcx P l 0 3  
(inatér-iaii 3) testés A 60 Bai-. 

Sur  ces coiirbcs, on obseivc iinc évolution des défonnatiotis axiale 
et peipcndiculaire au I-enfor-t pour le rilatériaii 3 dès le début du 
cyclage, alors que pour le matériau 1 i l  faut attendre 10" cycles pour 
l'observer. 

Le matériau 3 a été sollicité à 60 Bar, pression siipérieui-e à la 
pression correspondant à la contrainte élastique ultime de paroi 
(UEWS) égale à 53 Bar qui a été détcrrninéc dans le paragraphe V-2-2 . 
Un pliénomène de propagation d'endommagement apparait rapidement. 

Par contre, les matériaux 1 et 2 ont été testés à 47 Bar, pression 
bien inférieure à ceHe correspondant à I'UEWS égale à 78 Bar et 74 Bar. 
Ce phénomCne apparait plus tardivement (aux eiivirons de 10%ycles et  
3.103 cycles). 

L'endommagement de? matériaux apparait bien avant le perlage 
lui-même (cliangement de pente dans les directions axiale et 
perpendiculaire aux fibres). Il peut être relié directenient à l'évolution 
des rigidités apparentes. Les courbes V- 19, 20 et 21 montrent l'évolution 
des rigidités axiales apparentes en fonction du nombre de cycles pour 
les trois essais avec leur discontinuité, critère d'amorce 
d'endommagement. 

Pour le matériau 3, on note une perte de rigidité axiale apparente 
de  38 ?h quand on passe de 102 cycles à 10' cycles. 

2 Pour le matériau 1, cette chute est de 17 Yo entre 10 cycles et  
105 cycles. 

Pour le matériau 2, elle est de 40 % environ eritre 3.103 e t  IO5 
cycles. 

Un suivi de l'évolution des déformations des structures en 
fonction du nombre de cycles permet donc une caractérisation plus 
précise de l'endommagement qu'un simple critère de perlage. 

V-2-4 Comportement en fliiage 

La structure viscoélastiquc des polymères rend les matériaux 
composites sensibles au facteur temps. Le phénomène de fluage se 
manifeste dans un matériau par une variation de la déformation en 
fonction du temps lorsqu'il cst soumis à un état de contrainte constant. 

L'application d e  c1iffCi.cnts niveaux de contrainte pcimet d'étudier 
l'évolution des déforniations en fonction du temps à différentes 



coiitr.;iiiitcs. Dc tcls essais iiicri6s jiisqii'ri 1-ilptiir-c pci-iiiettcrit cn oiitr-c dc 
tr-ncci- In coiii.bc dc diii.éc tic vic stntiqiic di1 inatCi-iiiii et d'appréciei. la 
riotioii dc  1-Csistaiicc associ6c à iirie cliii.6~ dc riiisc cil cliaigc. 

D'iine riianièi-e génér-alc, pour jiigcr rle la teriuc à long ter-me 
d'élé~nciits cii matières plastiques souniis à des cliargcs extérieur-es 
constantes, rioiis disposons de faisceaux de coiii-bcs expér-imentales de 
fluagc limitées à 100 ou 1000 lieui-es ail maxiniui~i. Ces courbes sont 
insiiffisa~ites pour permettre dcs ext~.apolations jusclu7à 105 heures. 11 est 
nécessaire d'avoir une métliodc plus sûre. Une telle riiétliode consiste en 
l'application du principe de supcrposition temps-température 
peiniettarit d'étendi-e la courbe de durée de vie veis des temps longs à 
partir d'essais à diffCreiites tenipér-atures supérieur-es à la température 
d'utilisation [45]. Cette métliode suppose que le matériau soit soumis à 
des charges extérieures uniquen~ent, elle est donc dificilement 
applicable lorsque des effets annexes tels que un milieu liquide sont 
superposés aux contraintes niécaniqiies. 

Les endomnlagements tcls que microdéfauts ou fissures sont 
accentués par la superpositioil d'une agression supplémentaire comrne 
un  milieu liquide dont la diffusion et les effets se manifestent aux 
endroits les plus pennéables et réduisent la durée de vie. 

C'est pourquoi, nous avons réalisé des essais de fluage dans des 
conditions proches des conditions de senrice, le dispositif utilisé étant 
décrit au chapitre IV-2-4. Compte tenu de la dificulté de réalisation de 
cet essai et de la durée nécessaire à l'obtention d'une courbe de  durée 
de vie complète ( au moins 10000 heures), nous n'avons pu caractériser 
par cette méthode qu'un seul matériau, Vétrotex 5139 direct ensimage 
spécifique époxy considéré comme référence. 

Cependant, comme nous l'avons vu précédemment l'influence de 
l'interface a pu être obsenlée au moyen des essais dynamiques, 
sollicitation plus sévère que le fluage. 

V-2-4-1 Courbe de durée d e  vie du matériau Vétrotex 5139 
direct 

La courbe de durée de vie de ce matériau est représentée s u r  la 
figure V-22. La varsiable indépendante est la pression ou la contrainte, le 
temps étant la variable dépendante. Cependant i l  est d'usage de 
1-eprésenter cette courl~e de la façon suivante : P ou uocn ordonnée et  t~ 
en abscisse. 





Urie 1-6gi.cssiori liriéai 1-c pai- la iiiétliodc des ~iioi ~idr-es carr-Cs a été 
a~)~>IiqiiCe- La 1-clatiori obtcriiic est la suivante : 

log (tR) = 46'25 - 21'39 log (P) 

tn en heui-e, P en Bar 

avec un coeficient de corrélation R de 0,668 et un écart type de 
1,194. 

On rernarque la faible valeur de la pente et du coefficient de 
corrélation due à une dispersion relativement importante des mesures. 
Ceci explique la dificulté d'obtenir cette courbe de durée de vie d'un 
point de vile expérimental car une faible variation de pression peut 
conduire à une variation du temps de rupture très importante. La 
détermination de cette courbe conformément à la'nonne ASTM D 2992 
procédure B a donc nécéssité une quantité d'essais assez conséquente. 

Une pression de 84,8 Bar conduit à une durée de vie de IO5 
heures. Cette pression est bien supérieure à la pression de service 
oénéralement appliquée à de telles structures qui est de l'ordre de 10 b 

Bar. 

V-2-4-2 Lois de fluaae déformations-tern~s-oression 

Nous avons suivi l'évolution des déformations en fonction dit 
temps à des niveaux de pression différents. La figure V-23 représente 
une courbe de fluage type sur laquelle on peut distinguer trois stades : 

- le stade 1 : fluage primaire ou transitoire, ; diminue 
fortement (;<O) 

- le stade II : fluage secondaire ou stationnaire avec ; =Cste 
- le stade III : fluage tertiaire ou accéléré, r' augmente (;'>O) 

Les limites de ces différents stades évoluent en fonction de la 
contrainte appliquée et de fa température comme le montre la figure V- 
23. 



Fipure V-23 : Courbe de fluage type - influence de la température et de 
la contrainte 

Les courbes de fiuage déformations-temps-pression sont présentées 
sur les figures V-24 à 27. 

Dès la mise en charge, la structure se déforme de €0 puis les 
déformations évoluent en fonction du temps à une vitesse constante 
(fluage secondaire). On remarque sur  ces courbes que quelque soit le 
niveau de pression appliqué aux tubes, les déformations évoluent 
rapidement à partir d'un temps relativement constant (environ 100 
heures). Ce phénomène peut s'expliquer comme nous le verrons dans le 
chapitre VI-4 par la superposition de l'action de l'eau sur  le composite 
et de l'endommagement mécanique. 

L'évolution de la rigidité apparente axiale est donnée sur  la figure 
V-28. Celle-ci diminue rapidement en fonction du temps de 
pressurisation et rend compte de l'endommagement du matériau. 



Fimre V-24 : Courbes de fluage dans la direction axiale du. tube 

Fimre V-25 : Courbes de fluage dans la direction circonféi-entielle du tube 



Fimre V-26 : Courbes de fluage dans la direction parallèle aux fibres 

Figure V-27 : Courbes de fluage dans la direction per-pendiculaiie aux fibres 



Fipure V-28 : Evolution de la rigidité axiale apparente en fonction du temps 
L 



Dans les rtiatériaux composites, la ~~iptiir-e petit s'initier- dans la 
r~iat~ice,  à l'inter-face fibrelr-ésine ou par ruptiiru: des fibr-cs ou cncor-e en 
être une coinbinaison comme le montre la figure V-29. 

m p t u r e  de f i b r e  e: iissür?:ion 

de la a?:r:ce 

Figure V-29 : Types de rupture possibles dans un matériau composite 

Pour étudier les mécanismes de rupture, nous avons employé deux 
méthodes d'observation; une première observation visuelle de l'extérieur 
du tube puis une seconde observation au microscope optique et  au micro- 
scope électronique à balayage des zones endommagées de la structure. 

V-2-5-1 Pré~aration des échantillons pour les observations 
rnicrosco~iaues 

Une fois les zones à étudiées choisies, les échantillons sont découpées 
à la scie diamantée sous une lubiification permanente à l'eau afin d'éviter 
l'échauffement du matériau et l'arrachement des fibres de verre. Les 
sections observées sont prises perpendiculairement à l'axe du tube (section 
1-1') et parallèlement à l'axe (section 2-2') (figure V-30). 



Fimire V-30 : Schéma montrant les directions de prélèvement des 
échantillons 

Ces écl~antillons sont enrobés bans une résine acrylique (Durofix de 
S t~uers )  puis subissent les opérations de polissage suivantes : 

- prépolissage à l'eau abrasif S i c  - grain 320, 500, 1200, 4000 
- polissage à la pâte diamantée - 6um, 3iinl 
- finition à 1'OPS (oxyde de silicium en suspension 0'04um) 

puis ils sont nettoyés dans un bain à ultrasons pendant I mn. 
Pour l'observation au MEB, ils sont métallisés à l'or. 

V-2-5-2 Observation visuelle de l'eztérieur des tubes 

La pressurisation des tubes conduit à l'amorçage des fissures puis à 
leur propagation à travers l'épaisseur de la paroi. Ceci est à l'origine du 
perlage qui se traduit par l'apparition de gouttelettes d'eau sur  la surface 

, externe du tube. 
Après essai, on constate la présence de stries par-allèlles à la direction 

des fibres dues probablement à la fissuration transveise dans les couches. 
De plus, on note parfois la présence de zones opaques causées par une 
fissuration parallèlle au plan des couches (délaminage interlaminaire). Les 
tubes présentent également de  nombreuses fissures longitudinales ( dans le 
sens axial du tube) dans la partie externe de résine pure. Ceci indique que 
cette couche est en traction circonfércritielle. 

Après ces ol)seivations, i l  apparaît n8cessaire de trouver le chemin par 
lequel Ie fluide traverse la paroi du  tube. Les zones les plus endommagées 
sont donc sélectionnées pour être obscr-vées ensuite au niicroscope optique 
et au MEB. 



Nous avoiis o b s c i ~ é  diff61-crits types de fissures coriduisant au pliéno- 
rnène de perlage. 

D'une rnanière génér.alc, ce sont les fissur-es tr-axis\~c~-salcs qui cri se 
riliiltipliant et eii se propageant i~ièncnt au perlagc. Ccs fissur-es sont 
généralement pe~pendiculair-es au plan dcs couches. Cependant nous avons 
également noté l'apparition de fissiir-es t~-avcrsarit obliquenierit (figures 3 là 
33). 

Ce type de fissure a été obsci-vé dans les deux directions de prélève- 
ment des échantillons et se traduit par une décoliésion à l'interface fibre/ 
matrice avec parfois rupture des fibres. 

Fimire V-3 1 : Fissure transverse avec déco hésions d'interface (*240) 



F i c r e  V-32 : fissure transverse oblique("i30) 

Dans certains cas, il existe une répartition régulière de ces fissures 
comme le montre la figure V-34. Lorsque la pression augmente, l'espace- 
ment entre les fissures diminuent. Ces fissures transverses sont plus 
fréquentes dans les couches internes du stratifié que dans le premier et le 
dernier pli à 55". Nous n'avons jamais pu mettre en évidence sur un seul 
cliché une continuité totale des fissures permettant au liquide de traverser 
la paroi du tube; ceci signifie que le fluide suit un chemin compliqué pour 
mener au perlage. 

Des fissures parallèlles au plan des couches ont été trouvées dans les 
zones interlaminaires c'est-à-dire entre deux plis et occasionellement à 
l'intérieur d'une couche (fissures intralaminaires). Ces fissures résultent 
des décohésions de l'interface fibre/matrice (figure V-37). Ce type de fissure 
a été observé pour des tubes testés en pression interne cyclique et constante 
mais très rarement dans le cas d'essai en pression croissante (figure V-34). 

Enfin, nous avons noté dans quelques cas la présence de fines fissures 
parallèlles au plan des couches provoquant la rupture des fibres dans la 
première et la derniè1.e couche du stratifié c'est-à-dire aux ~liveaux liner/ 
stratifié et stratifié/topcoat en résine pure (figure V-35). 



Figure V-33 : fissure transverse avec rupture de fibres(*260) 

Fimire V-34 : Vue générale d'une section de tube après perlage(*50) 



L,t:s fissilr.cs i r i t r ~ t i i i i i r - s  lorigi~cs soiit ioiiricct&cs < : r i t r - ~ ~  cllcs 1):". (1"s 
fissiir.i!s ti.:iiisifci-ses ~igirli~:i.criic~it csp:icbcs curiiriic Ir riioritr-c In figii-c V- 
3'4 . 

Urie vile foi-tcriieiit giossie (ciivii-011 2000 fois) (figiir-e V-36) iiioiitxr 
rictteiiiciit la décoliésion ri 1'iritcr.Sacc. 

Cepcndarit, à pax-tir. dc toirtcs ces obscnrations, xioiis n'avoris ricri 
clécclé qu i  periiictte de distiiigiici. des clifférciices ciitre les c~iiati-e iiiter-Sn- 
ces. Le mode de sollicitatioii (inoiiotone, Satigiie, fluagc) ii'eiigciidi-e pas iioii 
pliis des faciès très spécifiques. 

Fimire V-35 : Fissure longitudinale dans la dernière couche 
avec rupture des fihrcs(*260) 



Fig-i~re V-36 : Décohésion à l'inter-face (*2000) 

Fimire V-37 : Ruptu~r  inter-laminaire - décoliésion à l'interface ( * ) 



CHAPITRE VI : 

DISCUSSION - INTERPRETATION 



VI-X Cl assi fi c a t i o ~ ~  iles iii  nt&-i aiis scion 1 es cri tèi-es 
choisis 

VI- 1-1 Essais sur nla~i ics  iinidircctionnclles 

Une étude préliminaire de l'iiiflucrice de l'interface sur  les 
propriétés n~écaniques des stratifiés a été réalisée. A partir 
d'échantillons prélevés dans des plaques, cette appi-ochc a montré grâce 
aux essais suivants : 

-flexion trois points 
-traction 
-propagation de fissures 
-mesures viscoélastiques 

que l'interface joue un rôle important dans la définition des propriétés 
des matériaux composites. Elle a de plus permis de qualifier la qualité 
des différentes interfaces. 

Les histogrammes présentés sur les figures VI-1 à 8 résument les 
résultats obtenus pour chaque type d'essai en retenant les 
caractéristiques les plus vraisemblablement dépendantes de la liaison 
fibre/matrice. 

Avec une contrainte de cisaillement élevée, une déformation à 
rupture de 0,38%, une énergie d'amorçage de fissure de l'ordre de 
300JIm2, une faible valeur du facteur de perte liée à un haut module 
caoutchoutique, le matériau 1 OCF 346 se place en première position 
du point de vue qualité d'interface devant le matériau 2 Vétrotex 5139 
direct spécifique époxy, le matériau vétrotex Pl03 possédant selon les 
mêmes critères la moins bonne interface. Cependant, on remarquera 
qu'il possède un module transverse plus faible ce qui peut être du à un 
comportement différent de la résine provoquée par une réaction entre 
l'ensimage et la matrice elle-même. 

On remarquera en outre la très bonne concordance de classement 
pour les quatre matériaux avec les caractéristiques données sur  les 
figures VI-5 à 8. 

Il faut de plus souligner que le comportement des matériaux en 
amorçage de fissures differe du comportement en propagation. Ceci est 
un point important qui pennct l'explication du comportement des tubes 
en pression. 
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VI-1-2 Essais des tt ihes 

Différents tests ont été réalisés pour détel-miner le corilpoi-tenierit 
des nibes en pression. 

Dans i i r i  pseriiier temps, nous avons étudié leur comporternent à 
court terme. Trois critères de fin de vie ont été utilisés. Ce sont : 

-le perlage, critère industriel 
-le premier endommagement 
-la contrainte élastique ultime de paroi définissant la 
transition linéaire-non linéaire. 

Les résultats issus de ces trois c~<tères sont représentés sur les 
histogrammes donnés sur les figures VI-9 et 10 soit en terme de pression 
soit en terme de contrainte. 

La comparaison en pression montre que le critère de perlage 
généralement utilisé dans l'industrie ne permet pas de distinguer de 
manière significative les quatre interfaces. Par contre, l'introduction 
d'un critère de l e r  endommagement con-espondant à une 
microfissuration de la résine et de l'interface fibrefmatrice différencie 
les interfaces. Le critère UEWS donne une classification des matériaux 
identique à celle issue du premier endommagement. On remarque 
cependant que les valeurs limites sont plus faibles ce qui montre que ce 
dernier critère permet de déterminer l'endommagement des matériaux 
de manière plus précise. 

La structure constituée du roving OCF 346 se caractérise par un 
meilleur comportement à l'endommagement, le matériau 3 Vétrotex 
Pl03 étant le moins bon. 

En terme de contrainte, les écarts entre les matériaux diminuent 
ou s'accroissent en fonction du critère choisi. Ceci s'explique par les 
irrégularités importantes des épaisseurs surtout pour le matériau 1 OCF 
346. 

Si la quantité en masse de verre est toujours la même lors de la 
fabrication, une variation d'épaisseur en fonction de la nature du roving 
peut s'expliquer par une différence de mouillabilité des fibres sur la 
résine. 

Des critères en contrainte il ressort que les matériaux 1-OC?? 346 
et 2-Vétrotex 5139 direct sont en compétition bien qu'ils n'aient pas le 
même comportement comme le montrent les figures V-13 a-b. Pour 
OCF 346, l'amorçage de la fissuration survient à un niveau de 
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Fiqure ., VI-9 : Comparaison des matériaux selon trois critères en pression 
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Fimire - VI-10 : Comparaison des matériailx selon trois c~i tèrcs  cn coatiaintc 



coriti-niiitc Clcvii (226 MPn) ct 1;i ~)i-ol)ah;'tioi~ est 1-npidc cc qiii iiiipliquc 
i i r i  co~i-i~)or-te~i-ic~it quasi-1iriii:iii.c jiisqii'nii pci-lnge ('239 MPn) .  Par 
contre, pour- Vétrotex 5 139 dii-cct, l'ciido~nr~~a,neiiic~it appnr-ait 2 uiic 
valciir riioycrine de 215 h1Pa pour coriduire à une coriti-airite de perlagc 
beaiicoiip pliis i~nportante de 330 MPa. Ces dcrriiér-es obscl-vations sont 
en accoi-d avec les résultats d'amorce et  de pi-opagation de fissui-cs 
obtenus sur- les ép~-oiivettes plates pour- lesquels le matériail 1-OCF 346 
présente le meilleur comportement à l'amorçage (éricrgic de i-uptui-e 
élevée) avec cependant une propagation rapide des fissures. 

En pression interne cyclique, les résultats donnés au chapitre V-2- 
3 montrent que l'interface fibrelrnatrice joue un rôle important sur  la 
durée de vie des matériaux. Le matériau 2 Vétrotex 5139 direct préserite 
le meilleur comportement en fatigue. 

VI-1-3 Conclusion 

La caractérisation des matériaux plans unidirectionnels a montré 
que le matériau 1-OCF 346 présente la meilleure qualité d'interface 
suivi par le matériau 2 Vétrotex 5139 direct spécifique épo.uy, le dernier 
étant le matériau 3 Vétrotex P l 0 3  à ensimage standard. 

La caractérisation des tubes a montré que le matériau 2-Vétrotex 
5139 roving direct possède le meilleur comportement en pression 
interne, le moins bon étant le matériau 3-Vétrotex P103. On 
remarquera que les écarts de  comportement sont beaucoup plus 
prononcés que ceux obtenus sur  les nappes unidirectionnelles. 

Ces résultats montrent qu'il est difficile d'extrapoler des résultats 
obtenus sur  éprouvettes plates au cas de structures soumises à des 
sollicitations biaxiales qui donnent lieu à des mécanismes de transfert 
de charges beaucoup plus complexes dus à l'incidence de la 
stratification et aux contraintes interlaminaires. 

VI-2 Comparaison des comnortements en fatigue 
et en fliiape du matériau 2 

Sur la figure VI-1 1, nous avons reporté les courbes de durée de vie 
du matériau 2 Vétrotex 5139 direct obtenues pour une sollicitation en 
pression cyclique et constante. Les i-égressions obtenues sont les 
suivantes : 



essai de fluage : log (t) = 45,25 - 21'39 log (P) 
essai de fatigiie : log (t) = 20'52 - 10'67 log (P) 

Le rapport des pentes est égal à 2 envii-on. Ceci iiiontre que la 
sollicitation en pression interne cyclique est plus faible que la 
sollicitation de fluage. 

On remarquera notamment qu'en fluage toutes les pressions 
jusqu'à 10000 heures sont supérieures à la pressioxi de premier 
endommagement instantané (limite de linéarité), ce qui sous-exitend la 
présence de fissures avec une cinétique de propagation très faible. 

Il est donc préférable pour les fabricants de tubes de concevoir les 
structures sur la base du comportement en fatigue, le cas réel du 
comportement des canalisations se situant souvent entre ces deux 
extrèmes. 

VI-3 Prévision du coni~ortement à l o n ~  terine à 
partir d'un essai à court terme 

L'essai de chargements répétés progressifs décrit au chapitre IV-2- 
2 couplant à la fois une sollicitation de fatigue et de fluage peut être à la 
rigueur utilisé dans le but de prévoir le comportement à long terme des 
tubes en pression interne constante. 

En effet, sur la courbe de durée de vie du matériau 2 présentée 
sur la figure VI-11, on remarque qu'une pression de 85 Bar environ 
engendre une durée de vie des tubes de l'ordre de 105 heures. Cette 
valeur limite est bien supérieure à la valeur correspondant à 1'UEMJS 
qui de 73 Bar. 

En revanche, ce type d'essai ne permet pas de prévoir le 
comportement en fatigue des tubes. En effet, ces deux tests mettent en 
jeu des mécanismes différents. L'essai de chargements répétés 
progressifs donne lieu à un mécanisme d'amorçage de fissures alors que 
l'essai de fatigue engendre un mécanisme d'amorçage mais aussi de 
propagation rapide des fissures (figure VI-1 1). 

VI-4 Influence de la diffusion de l'eau sur le 
com~ortement à l o n ~  terme des tubes 

Dans le but d'expliquer la prCsence d'une transition indépendante 
de la charge dans le comportement au fluage du matériau 2 Vétiotex 
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5139 dii-cct dCcrit ni1 c1i:il)iti-c V-2-4, iioiis iioiis soriiiiics iritCr-Cssés 
I'i~iflucricc possible de  In difliisiori tlc I'caii ct A soli cfret <Ic 
~~lastificatiori di1 coiilposite. 

Noirs avoris rappelé au cliapiti-c 11-5 que la pi-ésciicc d'eau daris 
un  composite à niatrice orgaiiique coritrairit oii lion entiaine des 
dégradations i.éversib1es oii irréversibles qui affectent leiiis propriétés 
mécaniques et pliysiques et réduisent leur dui-éc de vie. 

Les mécanismes de  pénétration de l'eaii dans les conlposites ont 
différentes origines : 

- diffusion dans la résine 
- les défauts présents dans le matériau ( porosités, 

fissures ) 
- capillarité le long de l'interface fibre/résine 

bien souvent, il s'agit d'une combinûisoxi de ces trois mécanismes. 

Plusieurs appr-oches ont permis de modéliser les cinétiques 
d'absorption d'eau dans les matériaux. Deux types de comportement ont 
été observés : 

- le comportement de Fick, modèle à une phase 
faisant appel à la notion d'eau libre [47j 

- le comportement de Langmuir qui a introduit la 
notion d'eau liée, c'est un modèle à deux phases 

[47l 

Le but de ce travail n'étant pas l'étude des cinétiques de  diffusion 
de l'eau dans les composites, le détail de ces théories ne sera pas 
développé. 

VI-4-1 Détermination de la cinétiaue d'ahsomtion d'eau du 
matériail 2 

Pour reproduire au  mieux les conditions expérimentales de  
d i h s i o n  d'eau lors des essais de fluage sur tubes, le dispositif suivant a 
été utilisé : 
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Finir-e VI-12 : Dispositif expérimental utilisé pour la diffirsioi~ 
d'cal1 

La cliffusion de l'eau se fait par 17intéi.ieur de l'anneau, sur  une 
seule face, i la pression atin*osI3liérique. 

La cinétique d'absorption est établie en suivant la prise de poids 
de l'écliantillon à 23°C en fonction du temps "d'immersion". 

Nous avons utilisé une balance Rlettler de précision 0,l ing et de 
capacité masimale 160 g. 

Les échantillons sont essuyés a r ec  du papier- absorbant avant 
d'être pesés. Trois anneaux ont été utilisés, 

VI-4-2 Coiirbe de diffiision 

La cinétique d'absorption obtenue est présentée sur  la figure VI- 
13. 

Afin de pouvoir la superposer aux courbes de fluage déformation- 
temps-pression (figure VI-13)' nous avons choisi une représentation semi 
logarithmique. 

On constate une évolution significative de la reprise de masse avec 
une amorce de saturation aux environs de 100 h que l'on peut comparer 
aux courbes de fluage (Figure V-24) qui présentent une transition dans 
les déformations vers 100 11 quelque soit le niveau de pressurisation des 
tubes-Cette analogie permet d'expliquer l'origine de cette variation 
par-ticuliére de la rigidité en  fluage par un mécanisme de plastification 
i.ésu1tant de la cinétique d'absorption d'eau. 



TEHPS (hl 

Fimire VI-13 : Cinétique d'absorption du  matériau 2 Vétrotex 5139 direct à 
2 3°C 

Evolution de la défox-niation axiale en fonction du temps à 
pression constante (100 bar, 85 bar) 



Jorics ct I I i i I I  14111 qiii oiit CtiicfiCs Ics iiiCcniiisiiics dc i-iiptiii-c dc  
tu bcs \~cr~i-c/~~oIycstcr~ nvcc cffct de foiid ont iiotc c~iic Ics si tcs 
l)réfé~.c~itiels d'iiiitiatioii clc fissiir-CS tr.;iiisvcrscs soiit les 1-Cgio~is dc fort 
taux de fibi-CS. Uiic fois iiiitiecs, les fissiir-es sc dii-igcrit vci-s Ics zoiics dc 
nieillciir. ciiipilciiicrit tloric pas iiCccssaii-crnc~it ~)c~pciidiciiIaircnirneiit 
aux coiiclics. La croissniicc tlcs fissiircs cst rapitic bicri qu'clle pirissc 
être stoppCc par- la 1)iCsciicc dc zoiics 1-iclics eii résiiic oii dc fibres 
inésalig~iécs. 

Ils oiit montré qiie le perlage est tlîi à la fissiir-ation tr-ans~~cr.se. 
Pour ciii'il appar-aissec, i l  est ~iéccssaii-c qu'il y ait un cliemiii continu à 
travers ln paroi du tube. Uii riiodèle a alors été proposé. La figir-e VI-14 
donne irric ~.cpréseritation schématic~iic de ce riiodèlc poiii- uii t i i l~c 
composé clc quatre couclies. 

Fisire u VI-14 : hlodèle proposé par- Jones et Hull 

Le perlage ne peut se produire qrie si une fissure transverse de la 
lere couche interne est traversée en un point par une fissure transverse 
de la 7ic1nc couche et airisi de suite. Sur le schéma, les fissur-es 

transverses sont striées et le chemin continu permettant le perlage 
résulte du croisement des fissui-es dans des couches adjacentes. 

Ils ont de plus ohservé que les fissures interlaminaires augmentent 
la probabilité d'obtenir un chemin continu et donc la probabilité de 
perlage en ~CCI-oissant la longueur de fissur-es traversées par d'autres. 

Broutrnan [49] a étudié les mécanismes de rupture de cornposites 
veme/époxy en cornpi.essiori siinple, cri fatigue et en fluage. 11 a montré 
que les mécanisrncs de r-uptui-c sont dus à un délaininage entre les 
couclies ou à une décoliCsion à 1'iiitci.face fibre/r6sine à des niveaux de 
contr.aintes infét-ieurs à la coiitraiiite iiltiriie. Quarid le matériau est 
souniis ii tics clinrgcmcnts cri fatigue et c ~ i  fluagc à CO% dc la c1iargc 
iiltiriie, ces fissiir.cs se p~.op;igcrtt 1)oiir for-nier dcs fissiir.es plus grandcs 



qiii cxistcrit i l  la fois ri 1'iritcr.f:icc ct daris la riiatr-icc ct bicri zivarit la 
1-iiptiii-e iiltiiiic. 

Afiri de préciser qii'ellcs soiit les coritrai~itcs pr-époridéraiitcs 
induites dans iine str-uctur.c tubiilairc sollicitée en p~.cssioii iritei-rie avec 
effet de fond, nous avons utilisé la tliéorie des stratifiés décxite ail 
cllapitre 11-2. Ces calciils ont été réalisés au moyen du logiciel 
ANASTRA du Cetini pour- un tube verrelépoxy (it 55") d'épaisseur de 
paroi 2,4 miil sollicité à des riiveaiix de pression con-espondant aiix 
limites de liriéarité instantanées expérin~entales des quatre rnatériaux 
étudiés. Les caractéristiques des rnatériaux de base ont été choisies daris 
la banque de données du logiciel (verre E, résine époxy semi-rigide de 
module 3500 MPa). Les contraintes normales et de cisaillement 
appliquées dans une couclie . théoriques et les résistances 
correspondantes mesurées sont reportées dans le tableau VI-1. 

Tableau VI-1 : Valeurs théoriques et expérimentales des contraintes 

* 

: contraintes respectivement parallèlle à la fibre, 
pependicu aire et  de cisaillement dans la couche avec * 
Ox > XY 

: résistances transverse et de cisaillement interlaminaire 
mesui-ees sur une nappe unidirectionnelle (chapitre V- 1- 1 et V-1-2) 
(figu1.e VI-15). 

Limite 
de 

linéarité 
(Bar) 

114 
OCF346 

94 
5 139direct 

65 
Pl03 

75 
5 139assemblé 

*X 

(MPa) 

259 

213,5 

147,6 

170,4 

(;$a) 

104,4 

86'1 

59'5 

68'7 

(&Ta) 

36,7 

30'3 

20,9 

24'1 

* 

(&a) 

32 

34 

29 

23 

* 
r 

( ~ 7 8 )  

I 

l 
73 

71y2 I 
69 

70,4 

1 



Fiw1.e VI-15 : Contr-aintes dans un stratifié 

On remarque qu'au seuil de lei- endommagement pour les quatre 
matériaux, les contr-aintes de cisaillcment sont inférieur-es à la résistance 
du matériau, alors que les contraintes perpendiciilaires a u x  fi brcs sont 
supér-ieures. 

L'endommagement apparaît donc d'ahoirl préférentielleriieiit par 
fissuration transverse puisqu'elle est due aux contr-aintes normales aux 
fil~res et non au cisaillement. Ceci est en accord avec nos obscr-vatioris 
décrites au cliapitrc V-2-5-3 et les obser-vations de Jories et 1-Iull [48]. 

L'écait iriipoi-taiit entre la contraiiite transverse o au pi-ei~iici * 
endominagernent et la résistance a 

Y 
Y mesurée sur. une nappe 

unidirectioriiielle vient du fait qiic daris le coinposite inulticouclic la 
stiotification n'est pas simpleiiient iine si~pcrl>ositio~i de riappes 
unidirectionnelles inais impliqiie [Ics enti-ccioiseineiits de iiii:clies q i ~ i  
aiigrncriterit 1:i 1.6sistaricc du coriiposite. 



Eri fritigic ct eii fliirigc, l'c~idoriiiii~igciiicrit apparaît it I'iritci-facc ct 
par délnrriiiinge. Des fissiii-cs 111-ovoqiiarit la r-iiptiirï: des fibics oiit 
égalcrneiit été ol~seivées pai- Di-outritaxi [49], les fibias agisseiit coiiiitie 
des déviatetirs de fissurcs et  pciiverit être 1-onipucs par l'avancement de 
celles-ci. 

Dans le paragraphe VI-4, nous avons vu que l'eau peut pénétrer- 
dans le composite par les porosités et fissures existant au sein du 
matériau. Nous avons exploité ce fait pour tenter de quantifier 
l'endommagement crée lors de la pressux-isation des tubes jusqu'au 
perlage. 

W-5-1-1 Méthode utilisée 

Une des méthodes employée pour quantifier les vides est 
l'absorption d'eau [50]. Elle consiste à immerger les échantillons dans 
l'eau et à suivre l'évolution de leur masse en fonction du temps jusqu'à 
saturation. Elle nécessite la connaissance de la quantité d'eau absorbée 
à saturation de la résine pure ainsi que taux de résine contenue dans le 
composite. Le taux de vide est alors exprimé par la relation : 

soit encore : 

avec : 

Vv : taux volumique de vide 
Ac : absorption d'eau du composite 
Ar : absorption d'eau de la résine 

contenue dans le composite 

VV =(Amc - A m)l(p eau Vc) 

où mo, mr, dc sont respectivement la masse initiale de l'échantillon, le 
pourcentage en masse de résine dans le composite, la densité initiale de 
l'échantillon, M Yo la masse d'eau absorbée du composite en 8. 



Ccttc iii6tliode siipposc qiic In totnlitC des vides soit i.ciiiplic d'cxiii 
A sntiii-ntioii. Elle reste coriiplcxc ex~~loitci-, la 1-Csirie ~)oiiv;iiit pi-Cscritci. 
clcs plibiioiiièiics de gonfleriierit 011 d'iiydr-olyse. 

Noiis siippose~~oris donc qiic les vides sont cornplèteriicrit i.eriiplis 
d'eau à satiiratioxi, qii'il n'y a pas de pliériomèric de dégradatiorl de la 
résine, que le taux de porosité dires à la mise en oeuvre est identique 
quel que soit l'échantillon. 

Des échantillons de 50*50 inni2 ont été pr.élcvCs dans des tubes 
testés selon différentes sollicitations (éclatement, UEWS, fatigue, fliiage) 
jusqu'au perlage et sont imriiergés dans l'eau bouillante jusqu'à 
saturation en eau. Nous avons clioisi une ternpératiii-e de 1'01-dr-e de 
100°C pour accélérer l'absorption. Dans ces conditions, le temps 
nécessaire à la saturation est de 200 heures environ. 

Avant immersion, les densités des échantillons sont déterminées 
par la méthode de double pesée. 

Le calcul du taux volumique de vide requiert la connaissance de 
l'absorption d'eau en masse d'un échantillon de résine pur-e. Ne 
disposant pas de cette valeur expérimentale, nous avons relevé iine 
valeur moyenne dans la littérature pour une époxy réticulée avec une 
amine aromatique immergée dans l'eau distillée à 72°C soit 1'2 O/o [5 11. 

W-5-1-2 Résultats 

Les résultats sont présentés dans les tableaux VI-2 à S .  
Tous les essais ont été menés jusqu'à saturation, les échantillons 

ayant été prélevés dans des tubes testés jusqu'au perlage. Les volumes 
de vide déterminés permettent donc de quantifier pour les quatre 
matériaux l'endommagement au perlage. 

Dans les tableaux VI-2 et VI-3, on constate que le volume de vide 
correspondant à l'endommagement en instantané et en  chax~ements 
répétés progressifs pour le matériau OCF 346 est le plus élevé, 1'28 % et 
1'26 O/o, ce qui confirme un  mécanisme d'endommagement particulier. 
En effet, sachant que le comportement de ce matériau est quasi linéaire 
jusqu'au perlage en éclatement avec un amorçage des fissures à pression 
élevée et une propagation rapide, il est probable que l'endommagement 
apparaisse par fissuration transverse couplée à une fissuration 
interlaminaire qui comme il l'a été vu précédemment augmente la 
probabilité de perlage. Pour les autres matériaux, un taux de vide moins 
important peut signifier que le chemin par lequel le liquide trave~se la 



~>aroi soit pliis direct tforic que l ' c r o ~ i i ~ e i c ~ ~ t  se fasse 
pr-éfCi-eriticllcrt1~1~t par- fissiir.atioii tr-a~isvcisc. 

Eii fatigue dyriamiqiie (tablcaii VI-4), or1 constate qiie polir dcs 
niveaux de  pressioii comparables, le itiatériau 3-Vétrotex P l 0 3  PI-éseiite 
un volunie de vide plus inlpor-tant que les deux aiitr-es matériaux. Ceci 
implique une probabilité de pei-lage plus grande donc iirie durée de vie 
plus faible, ce qui est en accord avec les nombres de cycles à ruptui.e 
déterminés expérimentalement aux cliapitres V-2-3. 

E n  fluage, pour le matériau 2-Vétrotex 5139 direct (tableau VI-5) 
on constate que le perlage apparaît, quel que soit le niveau de pression, 
lorsque le taux de vide est de l'ordre de 0,79 O/o. Les teiiips à rupture 
étant différents, ceci implique des vitesses de fissuration différentes en 
fonction du niveau de pression appliqué, mais un perlage à un taux 
d'endommagement quasi constant. 



Tableau VI-2 : Endommagement en éclatement 

Matériau 

1 

2 

3 

Tableau VI-3 : Endommagement en chargements répétés progressifs 

4 1 1,7130 1 0,356 1 1,1232 1 1,19 

d,(g/cm3) 

1,7575 

1,7339 

1,7710 

Matériau 

1 

2 

3 

4 

M %  

0,367 

0,349 

0,339 ' 

d,(g/cm3) 

1,6660 

1,7478 

1,7036 

M% 

1,1754 

1,0670 

1,0381 

1,8231 1 0,352 1 0,8440 / 0,77 

M Yo 

0,378 

0,356 

0,350 

V O/o 

1,28 

1,14 

1,12 

M% 

1,2107 

0,7946 

1,0490 

V %  

1,26 

0,63 

1,07 



Tableau VI-4 : Endommagement en fatigue dynamique 

'Tableau VI-5 : Endommagement en nuage 



CJ3APITR.E VI1 : 

CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES 



.4 travers cette Chic-le, rious avoris rriis cil 6vidcnce l'irifliicricc de 
1'intei.facc siir- les pi-opi-iétés niécaniques et Ic coiiiporteriierit de 
stiuchir-es tubulaires en composites vcilc/époxy soiiiriis 5 une pression 
iritcrne. 

La caractérisation des différents tubes a iiionti.6 que le 
matéiiau 2-Vétrotex 5139 roving direct eiisimage spécifique époxy 
possède globalement le meilleur comportement en pressiori. 

L'incidence de l'inter-face est plus ou moins rnarqiiée en fonction 
du type de sollicitation appliquée et des critères de fin de vie choisis, les 
critères de perlage ou de l e r  endommagement ( soit en chargement 
monotone, soit en chargements .répétés progressifs UEWS et en 
chargement cyclique). Notamment en chargement monotone, nous avons 
observé de faibles écarts en valeur de pression de perlage de 8 à 15 90 
(en prenant comme référence le matériau 2), ces écarts augmentent de 
façon importante en pression de premier endommagement et vont 
jusqu'à 30 %. En terme de contrainte circonférentielle ces différences 
sont encore plus prononcées et peuvent aller jusqu'à 37 O/O. 

Nous avons montré que la durée de vie en fatigue des tubes est 
fortement affectée par la nature de l'interface fibrelniatrice, en effet les 
performances en fatigue sont réduites de 95 O/o quand on passe du 
matériau 2-Vétrotex 5139 direct au matériau 3-Vétrotex Pl03 qui dans 
l'ensemble possède la moins bonne tenue en pression. 

Les caractérisations sur éprouvettes plates unidirectionnelles ont 
permis de mettre en évidence l'influence de la nature de l'interface sur 
les propriétés mécaniques des composites mais avec cependant des 
écarts beaucoup plus faibles de quelques pourcents. 

En chargement monotone, nous avons observé deux types de 
comportement ; l'un avec une transition linéaire-non linéaire survenant 
à un niveau de pression moyen (amorce tardive des fissures) pour 
conduire à une pression de perlage beaucoup plus importante 
(propagation lente des fissures), l'autre avec une amorce de la 
fissuration à un niveau élevé et une propagation rapide impliquant un 
comportement quasi-linéaire jusqu'au perlage. Ces résultats sont 
cohérents avec les résultats obtenus sur éprouvettes plates en mécanique 
de la niphire. 



LI rliptiir-c des str-ilctiii-CS tubiilaircs soiiniiscs à iirie pr-cssiori 
iriter~ic se fait par l'apparition de liquide sur la siii-face cxtcime dcs 
tubes cc qiii coiistituc le pliéno~ilèrie de pcrlagc. Urie analyse 
fr-actograpliique associée à une analyse tlléorique des conti-aintcs daris 
les couclles a nlontré que l'endonimagement des tubes apparaît A 
l'amoqage par fissur-ation transverse à l'interface fibref matrice suivie 
dans le cas de la fatigue et du fluage d'une fissuration interlariiinaii-e. 
Cependant, les mécanismes restent complexes. En effet, pour que le 
perlage apparaisse, il est nécessaire qu'il y ait un chemin continu à 
traveis la paroi c'est-à-dire que la densité de fissures soit suffisamment 
impoi-tante pour que les probabilités de croisement entre les fissures de 
couches adjacentes soient élevées. 

Des observations par microscopie optique et électronique à 
balayage n'ont pas permis de mettre en évidence de différences 
significatives entre les quatre interfaces. Ces techniques ne se sont pas 
révélées assez fines. 

L'utilisation de la mécanique de la rupture par l'intermédiaire des 
essais de propagation de fissures en mode 1 ainsi que la caractérisation 
viscoélastique semblent être des méthodes représentatives pour qualifier 
et quantifier la qualité de l'adhésion fibrefmatrice sur éprouvettes 
plates, alors que le délaminage en flexion trois points largement 
employé est moins sensible. Concernant l'analyse viscoélastique, on 
soulignera la sensibilité du palier caoutchoutique à la qualité de 
l'interface, phénomène qui à notre connaissance n'a pas été traité dans 
la littérature. 

Nous avons montré que le choix du critère de perlage comme 
critère de fin de vie généralement utilisé dans l'industrie ne permet pas 
de différencier les matériaux et que les structures sont endommagées 
bien avant l'apparition de ce phénomène. L'introduction d'un critère de 
premier endommagement correspondant à la microfissuration de la 
résine permet quant à lui une caractérisation plus précise des 
structures. 

La mise au point d'un essai de courte durée alliant à la fois une 
sollicitation de fatigue et de fluage (essai de chargements répétés 
progressifs) permettant une définition plus précise de la transition 
linéaire-non linéaire liée au premier endommagement peut conduire à 
la prévision du comportement des structures en fluage mais pas en 
fatigue. 



LA pi.évisiori du compoi-tcriic~it 5 101ig ter-riic riéccssitc doric la 
coriibirinisori de pliisiciirs tests comriic par excniplc : des essais 
riionotoncs poiir la détermiriation de la pressio~i de perlage, des essais 
de pr-opagation de fissur-es pour la car-actér-isation des matériaux à 
l'amorçage et à la propagation de fissures et des essais de chargements 
répétés progressifs pour une détermination précise de la transition 
linéaire-non linéaire. 

En conclusion, cette étude nous a permis de mettre en évidence 
uii certain nombre de phénomènes pliysiques liés à l'interface qui 
montrent par leur incidence sur le comportement pratique d'une 
structure en composite que l'interface doit être considérée, avec le 
renfort et la matrice, comme un véritable troisième constituant dont on 
ne doit pas négliger les effets. 
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L'utilisation des matériaux composites verrelépoxy dans la réalisation 
de canalisations connaît actuellement un développement important dans 
de nombreux secteurs d'activités. L'intérêt de ce type de canalisation réside 
dans une bonne tenue à la corrosion et dans la légèreté des structures. 
Cependant, leur emploi est freiné par une méconnaissance de leur tenue à 
long terme sous sollicitations mécaniques. Cette étude a pour but de fournir 
des éléments sur le vieillissement en pression interne de plusieurs types de 
tubes verrelépoxy de même structure mais dont la différence réside dans 
la nature de l'interface fibrelmatrice; cette dernière jouant un rôle essentiel 
dans la définition des propriétés finales des matériaux. Dans un premier 
temps, une caractérisation de la qualité de l'adhésion fibrelmatrice a été 
réalisée sur des matériaux plans unidirectionnels au moyens d'essais de 
flexion, traction transverse, propagation de fissures et par une analyse 
viscoélastique . Un premier classement a été obtenu. Dans un deuxième 
temps, les tubes ont été soumis à des pressions internes croissantes 
(éclatement), cycliques avec amplitude croissante, cycliques (fatigue), et 
constantes (fluage) jusqu'au perlage. Les lois de comportement des struc- 
tures ainsi que les durées de vie et les mécanismes d'endommagement 
conduisant au perlage ont été déterminés. Ainsi il apparaît que l'incidence 
de l'interface est plus ou moins marquée en fonction du type de sollicitation 
appliqué et des critères de fin de vie choisis (perlage, ler endommagement). 
D'autre part, il a été constaté qu'il est difficile d'extrapoler les résultats 
obtenus sur éprouvettes plates au cas de structures soumises à des 
sollicitations biaxiales qui donnent lieu à des mécanismes physiques 
différents. 
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