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CHAPITRE I :
INTRODUCTION




Les matériaux composites constitués d’une matrice polymere
renforcée par des fibres continues possédent des propriétés physiques ct
mécaniques trés attractives. En particulier, ces matériaux présentent un
haut module élastique et une résistance comparable aux matériaux
traditionnels.

~ Lutilisation des matériaux composites verre/résine dans la
réalisation de canalisations connait actuellement un développement
important dans de nombreux secteurs d’activités, notamment dans les
industries pétroliére et chimique et dans le biatiment. L’intérét de ce
type de canalisation réside essentiellement dans une bonne tenue & la
corrosion ainsi que dans la légéreté des structures fabriquées.
Cependant, on dénote de la part des utilisateurs potentiels de ce type de
structures une certaine réticence a leur emploi dont l'origine est
attribuée a une méconnaissance de certaines propriétés telles que leur
tenue a long terme sous sollicitations mécaniques. De fait, dans tous les
domaines d’application des matériaux 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 méme 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 P’interface fibre/matrice joue un réle essentiel dans la définition des
propriétés finales de ce type de matériaux.

Dans le chapitre II, aprés un bref rappel de la théorie des
stratifiés, nous exposons les difficultés inhérentes & la conception de
canalisations notamment la prise en compte de facteurs tels que
I'interface fibre/matrice pour laquelle nous rappelons les principaux
tests de caractérisation et le veillissement . Ceci justifie I’intérét de cette
étude puisque peu de résultats ont été répertoriés dans la bibliographie
concernant ces deux points en particulier.

Le chapitre III est consacré a 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 &
notre disposition pour I’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 VII conclue sur ’ensemble de I’étude.
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I11-1 Spéciﬁcités des matériaux composites

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

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

une matrice dont le role est de lier chaque partie du renfort
et d’assurer le transfert des charges entre les fibres.

Du fait méme de sa constitution, un matériau composite apparait
donc comme hétérogéne et anisotrope.

L’arrangement des fibres au sein de la matrice dépend des propriétés
finales recherchées pour une application donnée. 1l 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 A celles des matériaux
traditionnels pour un poids réduit. Ce dernier point est en fait un des
principaux intéréts de ’emploi de matériaux composites.

II-2 Mécanique des stratifiés

II-2-1 La théorie des plaques

Cette théorie permet de calculer & 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.



LE2-1-4 I’roprz.'ézés éla.s(.z,'gu.es d’'une couche unidirection-

nelle

Nous rappelons ici les principaux résultats, le détail des calculs ayant
fait ’objet de nombreuses publications [1-2] Les hypothéses principales sur
lesquelles repose le calcul sont les suivantes :

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

- la monocouche est soumise a un régime de contrainte plane

- les déformations restent faibles

- Pinterface fibre / matrice est parfaite

La figure II-1 représente le systé'me de coordonnées utilisé dans le
calcul. Il s’agit d’un repére d’orthotropie lié aux fibres.
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Figure II-1 : Repére d’orthotropie lié aux fibres

Dans ce repére, les relations contraintes - déformations peuvent
s’écrire sous forme matricielle :

04.=Qi).f_j € =8 @ (j=1ae6)

Q, estla matrice de compliance
S, estlamatrice de souplesse

C es deux matrices sont liées par la relation :

Q = §;°
i i

Pour un matériau orthotrope c’est-a-dire possédant trois plans de
symétrie orthogonaux, les matrices Q; et S, se réduisent a 9 termes
indépendants et s’écrivent :



9] 0, 0, 0, o o oifg’
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Lo 0 0 0o o,
ou encore :
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X [Su S|2 513 0 0 0 %
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: Dans le cas d’un état de contrainte plane, ces relations s’écrivent dans
le repére (X,Y) lié aux fibres (figure II-1):

GX Q11 012 0 eX ex 811 812 0 GX
Gy = Q12 022 0 . EY et Ey = 812 822 0 Gy
0 0 Q 0 S
Txy 66 ny yxy 0 66 Txy

et dans le repére de chargement (1,2)

“ Q, Q, 0 &
t

o, =[M.1Q, Q, 0 [T] €,

R 0 0 G iz

ou T est la matrice de passage du repére (X,Y) au repére (1,2)

2 .2 ]
cos 6 sin 6 2 cosO .sinB

- .2 2 .
(1= sin 8 cos 6 -2 cosH .sinH

. . 2 L2
- cos0 .sind cos 8 .sind cCos 6 -sin B



Les termes Qi) se définissent par :

E, E,
Q= g
22
1-v v { =%
Xy yx Xy = yx
Vo E,
Q12 = QGG = ny
1-v v
Xy yx

Ou E_est le module d’Young longitudinal, E_le module d’Young transver-
sal, v _lecoefhicient de Poisson principal et G_ le module de cisaillement.

Ladétermination des constantes ¢lastiques E ,v_s’obtient parla loi des
mélanges et E,G_apartir des formules de Puck valables uniquement dans
le cas de la fibre de verre

Cue e E, 1+0,85V
= +(1 - E =
= Vi B+ ( ) B y » \’2) s E, VY,
r (1’\/{) +E~:_—f- >
I=w
r
1+06V>°
o ’ - = 3
ny—Vr‘ﬁ“ Vi) v, G,,= G, — G
(1-V)" v

E, E: modules d’Young de la fibre et de la résine

v, u: coefficients de Poisson de la fibre et de la résine
G, G: modules de cisaillement

V: taux de fibres en volume

11.2.1.2 Cas du multicouche

Un multicouche est un empilement de monaocouches. On supposera
qUC :

- IPépaisseur du stratifié est faible, chaque section plane
reste plan(‘, 21[)!'&5 Chzn‘g(:mcm
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- chaque couche a un comportement ¢élastique linéaire
- les déplacements sont faibles

- les déformations sont faibles

- P’état de contrainte est plan

couche «

plan moyen

Ficure 1I-2 : Schéma d’un stratifié & N couches

Les contraintes dans un pli donné du composite s’écrivent dans le
repére du stratifié :

[o] = Q) - [+ 2 (Q} - K]

[¢]): matrice des déformations du plan moyen
[k J: matrice des courbures du plan moyen

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

. Zk
[N] = 2:1 {[Q][e7] + [Q] [K] 2} dz

Zk-1

Zx

(M] = kZ {[Ql e} z + [Q) K] 2°} 0z
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solit encore :

-2 )%

[A] = ‘:21 Q) 7 - Z,.,)

n
1 z g
Bl= 5 2 [Qh (7 7
n
Z’ Zk Zk 1
ou [A] : matrice des rigidités en membrane

[B] : matrice des rigidités de couplage membrane-flexion
[D] : matrice des rigidités de flexion

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

stratifié stratifié
non équilibré équilibré

symétrie
plan milieu

Aij#0 Dij#0
Bij=0

Bij=0 A16=A26=0
Dij#0

cation

antisymeétrie Bij=0 B16#0
plan milieu B26#0

Al6=A26=0

D16=D26=0

pas de symétrie pas de simplifi- Al6=A26=0

Tableau II-1 : Simplifications introduites parles éléments

de symétrie du stratifié
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On obtient alors :

3
N, A A Al Bir Bz Byg]rk,
N¢, =| Az Az Ay e.;, +18Bi2 By Byllo
0 Ax A Aes Yo Bis By BgsllO
X

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

B. = 0sauf B etB,
ij 2
Am = Azc =0

On retiendra comme formulation

pr
NX=A”ex+A12£—:¢=?

soit en contraintes

pr
%= 72e
pr
C =—
o €

II-3 Les tubes

Les tubes renforcés verre / résine thermodurcissable et plus particu-
lierementceux réalisés parenroulement filamentaire, connaissent i I’heure
actuelle un développement dans les secteurs ou le transport de fluides plus
ou moins chauds et sous pression présente de nombreux problémes. Parmi
ces problémes, celui lié 4 la corrosion reste difficile & résoudre notamment
dans le cas des matériaux métalliques. Ceci explique en partie ’essor que
connaissent les matériaux composites dans ce domaine, toutefois ces
matériaux présentent d’autres qualités telles que :

de bonnes performances mécaniques

une résistance chimique améliorée

une légereté

un faible taux de fluage par rapport aux thermoplastiques

1
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Cependant, la technologie des composites est actuellement limitée a
un domaine d’utilisation en basse et moyenne pression ct a des températu-
res n’excédant que trés rarement 100°C.

Le comportement aux sollicitations de pression différe considérable-
ment de celui des matériaux métalliques classiques; en effet, ’effet de la
pression interne sur la structure composite s’accompagne bien avant
’éclatement mécanique propementdit, d’une microfissuration de la résine
qui se traduit par une perte d’étanchéité du tube appelée «perlage». Ceci
constitue le critére de ruine du tube qui est généralement adopté dans
I’industrie. Néanmoins, ce critere reste relativement grossier car en réalité,
la structure est endommagée bien avant ’apparition du ph(‘noméne de
perlage.

I1-3-1 Conception des tubes

L’application de la théorie des stratifiés fournit une bonne approxi-
mation des composantes de la matrice de rigidité 4 partir des caractéristi-
ques élastiques, elles-mémes calculées, des couches élémentaires unidirec-
tionnelles et de leur orientation (paragraphe II-2). De méme, il est possible,
a partir des charges extérieures, de calculer les contraintes normales et les
contraintes de cisaillement induites dans une couche et d’appliquer les
critéres de rupture pour apprécier la charge maximale que peut supporter
le tube dans le domaine linéaire pour des chargements instantanés.

Toutefois, le comportement a long terme est difficile a prévoir. Afin
de tenir compte dans les calculs des principaux paramétres de vieillisse-
ment, on utilise I’artifice des coefficients d’affaiblissement caractéristiques
des principaux facteurs d’influence (fluage, fatigue, température, mise en
oeuvre, environnement, entailles, ...). Ces coefficients viennent pondérer le
coefficient de sécurité relié aux pressions d’éclatement & court terme 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 I’environnement. Ces facteurs peuvent étre par
exemple :

-la nature chimique et le caractére viscoélastique de la résine

-I’hétérogénéité et I’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 niveau des charges appliquées
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-le temps de service
-’environnement chimiquc
-la température

[1-3-2 Comportement des tubes en pression

Des études ont été développées dans le but de déterminer le
comportement des tubes en composite soumis a une pression interne sous
différentes conditions de chargement biaxial {4-6]. Lors de leur utilisation,
les tubes sont soumis a des états de contrainte complexes. Trois méthodes
d’essais en pression ont été envisagées afin de reproduire au mieux les
conditions réelles d’utilisation [7]. Les différents types d’essais sont les
suivants (figure 1I-4): .

- le type 1: les extrémités du tube sont encastrées mais fixes de telle
sorte que €axiale =0 .

-le type 2 : les extrémités du tube sont encastrées mais libres si bien
que 9 circonférentielle = 2 o axiale (pression avec effet de fond)

- le type 3 : les extrémités sont libres sur un embout fixe, on a alors

vaxiale = O (pression sans effet de fond)

o] 9] —s
A
~ n |2

LR =
A [ S I E—

Figure I1-4 : Schémas des trois modes d’essais en pression interne

Un nombre important d’aspect de la rupture de tubes réalisés par
enroulement filamentaire a été dénombré au moyen des procédures
d’essais de type 2.

Schwencke ct Steveninck [8] ont été les premiers A introduire le
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concept de contrainte élastique ultime de paroi ( Ultimate Elastic Wall
Stress U.E.W.S.), correspondant a la limite inféricure de la contrainte
circonférentielle au dessous de laquelle le tube se comporte de maniére
¢lastique réversible. Cette valeur est déterminée en mesurant les déforma-
tions axiales et circonférentielles pour une allure de chargement bien
définie avec cyclage et paliers permettant le fluage de la résine. Ainsi, ces
auteurs ont montré que pour un systéme verre / époxy Epikote 828/DDM,
PUEWS est d’environ 105 MPa pour un tube bobiné a 50° contenant
environ 75% en poids de fibres de verre (soit 58% en volume). et pour le
systéme verre/ polyester, PUEWS est de 70MPa pour un tube de méme
structure (figure II-5).

Wetf
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Figure II-5 : Détermination de ’'U.E.W.S. dans le cas des systémes
a- Verre / Epoxy
b- Verre / Polyester

Schwencke et Steveninck ont attribué la déformation irréversible a
Papparition de délaminage et ils ont proposé une contrainte admissible
d’utilisation comprise entre 50 et 70% de PUEWS. De plus ils ont noté que
Penroulement a 54°55’ conduit a la contrainte élastique ultime de paroi la
plus élevée.

Bax [9] a complété ce travail parla mesure des contraintes au perlage



19

ct a I"éclatement, sur des tubes identiques a ’étude précédente et pour des
essais a court terme ou de {luage. Il a montré que le perlage apparait & une
contrainte circonférenticlle de 180 MPa pourdes essais a court terme. Cette
contrainte chute a une valeur de 140 MPa pour une durée d’essai de 10°
heures. Les contraintes d’éclatement correspondantes sont de 600 MPa et
de 450 MPa.De cette étude, il ressort que le niveau de déformation au
perlage dépend fortement de la résine ct de la structure du tube (angle de
bobinage) (figure II-6).

[ ¥ v ‘( - RS T R
6000 : ‘f\ii‘.'\\\. S Repture S
ISR
[Raesavy
4000 R

2000 —

Tengential steess, kgl fem?

1000} —— T
800;- 4

600~ .

0 0 ) 10 0 (o N s L 4

Time to fctfure b

Figure II-6 : Courbe contrainte - temps dans le cas d’un essai de
fluage a court terme (d’aprés [9])

Les effets des propriétés de la résine ont été étudiés par Mieras [10]
par une série d’essais réalisés pour différents systémes époxy et polyester.
I a observé l’apparition d’un «coude» sur les courbes contrainte /
déformation axiale pour un niveau de contrainte circonférentielle de
Pordre de PUEWS. L’apparition de ce «couden» a été attribuée a la rupture
de la résine (figure II-7).

Hull et Spencer [11] ont également étudié 'influence de I’angle de
bobinage sur la rupture de tube verre / polyester et du type de sollicitation
(types 2 et 3). Ils ont confirmé les observations rapportées par Mieras. Le
perlage est associé & une fissuration transverse de la matrice et & la rupture
de Pinterface fibre / matrice. Pour les essais de type 2, I'angle de 54°55’
conduit aux valeurs maximales des contraintes axiales et circonférentielles
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A la non-lincarité et au perlage. D’autre part, pour les essais de type 3, la
résistance ala rupture augmente progressivement avec Pangle de l)obinagc.
La résine se cisaille et la rupture est associée a éclatement du tube.

700!
7
7
2

- ,
r /
b
=
T
3 ot
=
&
=

sl

& 62 o T Y]

S‘(l"“ > :f. 7 1

Figure II-7 : Courbe contrainte - déformation obtenue dans le cas
d’un essai d’éclatement. Noter ’apparition du coude
sur la courbe.

Legg et Hull [12] ont montré d’autre part que la résistance au perlage
de tubes bobinés a 54°55’ testés dans des conditions telles que o_ .
= 20 . augmente avec la flexibilité de la résine . Ce phénomeéne est di a

I’évolution des déformations a la rupture de la couche constitutive, de la
forme et de la distribution des microfissures.

Lenain et Bunsell [13] ont montré que I’angle d’enroulement et la
structure des tubes jouent un réle important sur leur durée de vie en
pression interne cyclique. Des structures donnant des pressions de perlage
identiques lors d’essais monotones ne donnent pas nécessairement les
meémes caractéristiques en fatigue. Les sollicitations cycliques conduisent
a un endommagement progressif du composite et peuvent entrainer des
ruptures a des contraintes relativement faibles. La figure II-8 présente les
courbes de durée de vie statique (fluage) et dynamique pour des tubes verre
/ epoxy soumis & une pression interne [14]. On remarque sur ces courbes
que fatigues statique et dynamique se traduisent par des lois de comporte-
ment différentes.
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Figure II-8 : Courbes de durée de vie statique et dynamique dans
le cas de tubes Verre / Epoxy soumis a une pression
Interne.

Toutes ces études ont permis de mettre en évidence ’influence de
’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 a P’esprit que I’interface fibre
/ matrice influe également sur les propriétés finales du matériau composite.

II-4 Importance de 1’interface fibre /matrice

Les propriétés finales des matériaux composites dépendent essentiel-
lement des propriétés intrinséques des deux constituants, la fibre et la
matrice, mais aussi de I’interface fibre / matrice. En effet, c’est au niveau
de cette interface que les contraintes apparaissent lors de I’application
d’une charge sur la structure. Ce phénomeéne, appelé transfert de charge de
la fibre vers la matrice, a été modélisé par de nombreux auteurs [i56]A
I’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 ’existence d’une longueur critique de fibre, L, qui correspond a
la longueur minimale nécessaire pour obtenir une contrainte maximale en
traction dans la fibre. La figure I1I-9 illustre la distribution des contraintes
dans une fibre de longueur L soumise a une sollicitation en traction.
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Figure II-9 : Distribution des contraintes dans une fibre en traction

La longueur critique L_se définit de la maniére suivante

ou o est la contrainte & la rupture de la fibre, r le rayon de la fibre et =_la
coutrainte de cisaillement de la matrice.

L’apparition de contraintes a I’interface peut également étre die a la
diftérence entre les coefficients de dilatation thermique de la fibre et de la
matrice, lors de la mise en oeuvre du composite.A titre d’exemple, pourune
fibre de verre E, le coefficient de dilatation thermique est de 5.10¢ K alors
qu’il est de 50.10¢ K' pour une résine époxy. De plus, P’interface peut
constituer un site privilégié d’absorption et de réactions chimiques.

Ces différents phénomenes peuvent modifier de maniére sensible les
propriétés finales du matériau. Pour améliorer I’adhésion fibre / matrice,
des traitements de surface des fibres ont été développés. Ainsi dans le cas
des fibres de verre, celles-ci sont recouvertes d’un ensimage (dépét de po-
lymeéres) contenant notamment des agents de couplage tels que des silanes
qui créent des liaisons covalentes entre la fibre et la matrice.
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I1-4-1 Caractérisation de 1’adhésion fibre / matrice

De nombreux tests ont été développés dans le but de déterminer
directement ’adhésion fibre/matrice. Au cours de ces tests, deux caracté-
ristiques mécaniques de I’interface sont mesurées:

- 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 a fibre unique
- la résistance interlaminaire au cisaillement ILSS (Interlaminar
Shear Strength) relative au délaminage

II-4-1-1 Mesure de ['TFSS

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

- les essais de compression sur échantillons trapézoidaux (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.

Filament

) Resineg
26 ! /—

Figure II-10 : Eprouvette de Mac Garry et Broutman

- les essais de Pull-Out . Cette méthode a été trés développée durant
ces derniéres années [1921) Cet essai qui consiste 4 extraire une fibre
immergée dans la matrice permet de déterminer non seulement I’'IFSS
mais également ’énergie de rupture a 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 [21]-
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Fiocure II-11 : Différentes épFouvettes de Pull Out

- essais de fragmentation. Ce test développé par Fraser et Di
Benedetto [22] permet de calculer la contrainte moyenne de cisaillement a
Pinterface 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. Aprés la premiére rupture la fibre est de
nouveau chargée. L’essai de fragmentation est réalisé par rupture succes-
sive de la fibre jusqu’a ce que les longueurs des fragments soient telles que
le chargement a la rupture ne soit plus possible; c’est-a-dire inférieures a
la longueur critique Lec.

Figure I1-12 : Essai de fragmentation

- essais de microindentation. Ce test a été développé par Mandell et
Mac Garry [23]. Il consiste a appuyer a I’aide d’un indentateur sur le bout
d’une fibre emergeant a la surface d’une section polie de composite
unidirectionnel.[24]
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Figure I1-13 : Essai de microindentation

Pour une méme méthode, la comparaison des résultats obtenus
ne peut se faire que si 'on a au préalable vérifié que des matériaux com-
parables ont été testés avec des matériels similaires. Ceci a pu étre 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 complétement enrobées dans la résine. Par contre, la com-
paraison des résultats obtenus a partir de ’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 a une exploitation statistique des données (fragmentation
de la fibre en plusieurs morceaux, microindentation sur plusieurs fibres
prises individuellement dans une section polie de composite).

II-4-1-2 Mesure de [’ILSS

Cette quantité se détermine principalement par des essais de délami-
nage en flexion trois points avec appuis rapprochés [25]. Elle peut étre
égalementdéterminée parl’intermédiaire de la mécanique de la rupture en
calculant les énergies de rupture de stratifiés unidirectionnels soit en mode
I soit en mode II [26-27].
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1I-4-1-3 Mesure viscoélastique

Une autre technique permettant la caractérisation de la qualité de
I’adhésion interfaciale est I’analyse mécanique dynamique. Elle consiste a
suivre I’évolution de I’amortissement ou facteur de perte (tans) d’un
matériau en fonction de la température ou de la fréquence pour une
sollicitation dynamique donnée.

Chua [28] a utilisé cette technique sur des matériaux composites
unidirectionnels verre/polyester ne différant que par la nature de I’agent
de couplage des fibres de verre. Il en a conchi que la variation du facteur
de perte est liée a 'interphase fibre/résine. En particulier, il s’est intéressé
a la valeur de tané a la température de transition vitreuse du matériau Tg.
Une faible valeur de I’amortissement a cette température est a associer a
une forte résistance interfaciale. ‘

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

1I-4-2 Parameétres influant sur 1’adhésion fibre/matrice

De nombreux paramétres interviennent dans 1’adhésion fibre/ma-
trice. Les principaux sont :

- la nature de I’agent de couplage

- la quantité de revétement 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

Leurinfluence a été étudiée par de nombreux auteurs. En particulier,
Thomason et col [25] ont montré dans le cas de composites verre/époxy
unidirectionnels que ces paramétres influent sur la résistance interlami-
naire au cisaillement (ILSS). La figure II-14 représente I’évolution de cette
quantité en fonction de la nature de I’agent de couplage. D’autre part, ils
ont observé qu’une augmentation de 1% du taux de vide conduit a une
diminution de I’ILSS de 4 4 10 MPa.
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Chua [28] a également montré que ces parameétres influent sur la
valeur de ’amortissement tané des matériaux (figure II-15).
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Figure 1I-15 : Parameétres influant sur I’adhésion fikre/matrice

Effet sur la Tans

o Taux d’organosilane déposé

o Diamétre des fibres, ¢ fraction volumique de fibres
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II-5 Vieillissement des matériaux composites

L’environnement dans lequel le composite est utilisé¢ peut provoquer
sa dégradation ou en accélérer son processus soit :

- par une perte de résistance des fibres dde a la corrosion sous
tension

- par une dégradation de la matrice (phénoméne de gonflement,

de plastification, d’hydrolyse)
- par une dégradation de P’interface fibre/matrice

II-5-1 Corrosion sous tension

Il y a quelques années, de nombreuses ruptures de réservoirs et de
tuyaux en plastiques renforcés ont été attribuées a la corrosion sous tension.
Ce mode de rupture intervient quand le matériau est exposé a un milieu
agressif, souvent des acides, a 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 4 des acides avec ou sans
contrainte.

Dans un composite soumis a une charge, la présence de I’environne-
ment peut conduire & une rupture inattendue de la fibre particuliérement
dans les régions fortement contraintes. Une fois la fibre cassée, la matrice
qui ’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 ’accés du liquide au renfort. Il y a deux
possibilités comme le montre la figure II-16 :

- un accés direct par ’intermédiaire des fissures situées dans la
matrice figure II-16-a

- un acces indirect par diffusion du liquide au travers de la
matrice figure II-16-c, la fibre est protégée par la résine car la
fissuration est incompléte



29

—
RN

i

>

AL (A

b

.

<
IS SOSSSST

I

S SS

Figure II-16 : Mécanisme de propagation des fissures par corrosion
sous contrainte - a) rupture de la matrice
- b) rupture incompléte de la matrice
- ¢) fissuration incompléte

La nature et I’étendue de la fissuration de la matrice déterminent
lequel de ces deux procédés est mis en jeu. Pour sa part, la vitesse de
propagation de la fissure dépend des contraintes en téte 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 a une compression, pour une gamme de résines
polyester. L’augmentation de la rigidit¢ de la matrice conduit & un
accroissement de la résistance 4 la corrosion sous tension. Cependant, I’uti-
lisation d’une matrice dont la déformation a la rupture est plus importante
n’augmente pas la durée de vie du matériau.

I1-5-2 Vieillissement hygrothermique

Nous nous intéressons plus particuliérement a ’action de I’eau surles
plastiques renforcés [30].

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

1I-5-2-1 Vieillissement chimique - hydrolyse

L’cau présente dans le polymére peut engendrer une modification du
réseau macromoléculaire qui se traduit par des coupures de chaines donc
diminution du taux de réticulation entrainant une dépolymérisation et une
baisse de la température de transition vitreuse. Ceci se traduit par une
fragilisation du matériau.



30

Dans le cas des composites fibres/résine, ceci dépend surtout de la
résistance chimique du couple de matériaux et de leur interface.

11-5-2-2 Vietllissement physique

Le vieillissement physique est caractérisé par un transfert de masse en
I’absence de toutes contraintes mécaniques. Ce transfert engendre les
phénomeénes de plastification.[31)

La molécule d’eau s’insére dans le réseau macromoléculaire 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 a rupture. C’est un phénomeéne réversible;
les propriétés du matériau apres dessication sont donc restaurées.

La plastification s’accompagne de gonflement. Lors du processus
d’absorption d’eau, a tout instant avant I’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-méme, et un autre ayant absorbé moins
d’eau. Il apparait un gonflement différentiel.

Dans le cas des matériaux composites a renfort fibreux, ce phénoméne
est observé a linterface fibre/résine. Si celle-ci n’est pas bonne, les
contraintes créées peuvent entrainer ’apparition de microvides et une
décohésion conduisant a une chute de la résistance interlaminaire au
cisaillement.

11-6 Justification de I’étude

Dans I’état actuel de nos connaissances, il n’existe pas de relations
fiables permettant de prévoir le poids des parameétres cités dans ce chapitre
II sur le comportement a long terme, sachant que :

- les polymeéres sont sensibles au temps méme lorsqu’ils sont
renforcés,

- des phénomeénes de diffusion et de gonflement peuvent se
superposer aux contraintes mécaniques et thermiques, et engen
drerdesruptures brutales par des mécanismes de fissuration sous
tension, méme en milieu neutre tel que ’eau,
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- la sensibilité a Phydrolyse et la fragilité de la résine, la
température, les hétérogénéités, les défauts d’interface, les
charges biaxiales et dynamiques sont des facteurs
d’accélération

de ’endommagement, avec des effets de synergie qui
peuvent étre catastrophiques.

Sachant que fatigue statique et dynamique conduisent & des lois
de comportement différentes, il peut étre délicat :

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

- de prévoir le comportement & long terme par extrapolation
des résultats obtenus a moyen terme

- de juger de ’influence de I’environnement a partir d’essais
d’immersion simple sans contraintes mécaniques, comme
on le rencontre trés souvent.

Dans ces conditions, seuls des essais a 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 cotts.

Nous nous sommes intéressés a la caractérisation de tubes en
composites fibres de verre E / matrice époxy utilisés pour le transport
d’eau. Le paramétre variable dans cette étude est 'interface fibre/résine

qui dépend directement de la nature de ’ensimage des fibres de verre
E.

L’objectif de ce travail est donc d’étudier P’influence de P’interface
et la qualit¢ de ’adhérence fibre/matrice sur la durée de vie de ces
tubes.
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Dans cette optique, nous nous proposons de déterminer les lois de
comportement contraintes - déformations multidirectionnelles de ces
structures soumises & une pression interne soit :

- pour un chargcmcnt monotone

- pour un chargement hybride (chargements 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 ’interface.



CHAPITRE II1 :
MATERIAUX ET STRUCTURES
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Les matériaux composites étudiés sont constitués d’une matrice en
résine époxyde Epikote et de fibres de verre d’ensimages différents. Par
conséquent, la seule différence entre ces matériaux est I'interface fibre/
matrice.

I1I-1 Nature et caractéristiques des matériaux

I1I-1-1 La résine Epoxyde

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

1 o 1
Zat N BV AN
HO-C c-C-C C-OH + CH,-CH-CHQ
L A / 2/ &
c=¢ ” &y e=c o
3 ] 1
H H H H
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n

ou plus simplement
/O\ [ ] /O\
La résine est réticulée a ’aide d’un durcisseur MDA (méthylénedia-

niline) qui permet ’obtention de trés bonnes propriétés mécaniques et
chimiques. La réticulation s’opére selon la réaction suivante :
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HI-1-1-1 Mise en ocuvre de la résine

Le mélange résine durcisscur est réalisé dans les proportions

suivantes:
100 pper de résine DGEBA + 27 pper MDA

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

x = 100 x poids équivalent en H actifs du durcisseur
poids équvalent d’époxy

ou 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 49,5
grammes. Ce qui conduit & une valeur de X de 27,1 grammes.

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

M 7 B
| conditions de I 55°C +5°C |
[ nélange i I
[ { |
i 1 ]
| Vicosité du mélange | I
| non charge a (poises): | |
I 23°C l 60 - 90 [
! 40°C | 10 - 20 |
I 60°C ! 2 -3 |
L ! !
[ T 1
l Durée de vie en pot | ]
| de 5009 de mélange a: | |
| 23°C I 7 -8 nh |
I 40°C | 2,5 - 3 h |
] 60°C | 1 -1,5h |
| | |
I T B
| - Cycles de | Gélification a |
| durcissement | 60-80°C + 4 h a 150°C|
L 1 ;

Tableau III-1: Conditions de mise en oeuvre de la résine
Epikote 828 avec durcisseur MDA [doc. Shell].
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11-1-1-2_Caractéristiques physiques et mécaniques de
la résine

Le tableau ci-dessous présente quelques données physiques relatives a
la résine Epikote 828 réticulée avec le MDA (d’aprés la fiche technique de
Shell):

Température de
fléchissement 150°C
sous charge

Résistance en
traction a 23°C 80 MPa

Résisfance en
flexion a 23°C 110 MPa

Module de flexion
a 23°C 2600 MPa

Densité a 23°C 1,16 g/cm3

Tableau ITI-2 : Propriétés de la résine Epikote MDA

III-1-2 Les fibres de verre

Les fibres de verre sont obtenues a partir d’un mélange a base de silice
fondue a 1500°C. Ces fibres sont fabriquées par étirage a grande vitesse (60
m/s) a travers des filiéres. La variation de composition du mélange conduit a

I’obtention de différents types de verre. Ces résultats sont reportés dans le
tableau III-3.
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Constituants Composition pondérale (%)
Verre E Verre D Verre R

Silice Si0, 53-54 73-74 60
Alumine Al,O, 14-15,5 25
Chaux CaO 20-24 0,5-0,6 9
Magnésie MgO 20-24 0,5-0,6 6
Oxyde de bore B,O, 6,5-9 22-23 -
Fluor F 0-0,7 -
Oxyde de fer Fe,O, <1 0,1-0,2 -
Oxyde de titane TiO, o<l 0,1-0,2 -
Oxyde de sodium Na,O <1 1,3 -
Oxyde de potassium K,O <1 1,5 -

Tableau I1I-3 : Composition du verre E, D, R
(d’aprés VETROTEX St Gobain)

HI-1-2-1 Ensimage des fibres de verre

Les filaments issus de la filiére sont inutilisables directement. En
effet le verre est trop lisse pour s’agglomérer. De plus il est sensible &
I’abrasion, aux frottements, a I’electricité statique ainsi qu’a attaque de
I’eau. Pour éviter ces différents problémes et permettre ainsi I’obtention
de bonnes propriétés mécaniques, les fibres sont recouvertes d’un
revétement protecteur appelé ensimage. Cet ensimage est constitué
d’agents de couplage, d’agents lubrifiants et antistatiques. Le réle 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
I’attaque de ’eau.

Les agents de couplage les plus courants sont des silanes de
structure générale [34]:

X3 Si (CHo), Y n=043

ou X est un groupement hydrolysable conduisant a une liaison
avec le renfort.
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Y est un groupement fonctionnel permettant d’obtenir une liaison
covalente avec la matrice.

La proportion d’agents de couplage est de 0,1 a 0,5%.

Le silane est hydrolysé en silanol par les molécules d’eau
présentes a la surface du verre. Cette réaction d’hydrolyse peut étre
décrite de la maniére suivante :

OH
X Si(CH,), Y + 3H,0 ~—--- OH——SIi(CHz)nY + 3 HX
OH

Puis une seconde réaction intervient :

CH CH 1

| [ o } i
Y({CH,)-Si-OH + OH-SI—O — Y[CHz]n—SI—O-—SI—O - H20
N L\Q' | L\Q
OH OH
Verre

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

Résine —C-— 5
i T
- .’ S.
CH Sll CH ey Organosilane
O QD O Q
i F
Vere & Si Si Si

Figure III-1 : Role de agent de couplage, cas d’un organosilane
— O p D o)

Le tableau III-4 donne quelques exemples de produits d’ensimage
actuellement commercialisés.

III-1-2-2 Caractéristiques mécaniques des fibres de
verre

Le tableau III-5 présente quelques caractéristiques mécaniques
des fibres de verre E et R. Ces caractéristiques sont comparées a celles
des fibres de Kevlar et de carbone. Sont également reportées les
caractéristiques de composites unidirectionnels fabriqués a partir de ces
fibres et d’une résine époxy. On constate que les fibres de verre
présentent des performances comparables & celles des fibres de carbone
en ce qui concerne les contraintes a la rupture en traction et en flexion
malgré un module longitudinal faible.
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No. Niue Farmula Application
1l
1
1 Vinvlhenzyt cationie silane VB --N-~CH.CH.NH(CH L) ;— Al resins
SHOCH )
2 Vinyl-tes(ig-methoxyetiiosydsilane ClH=CUHUSHOCILCH.OCH,);,; Unsaturated polvmers
3 Vinyitriacetoxvsilane CH==CHSIOOCCH), Un=aturated polyvmers
Cll;
{
4 v-Methaceryloxyvpropyltrimethosysilane CH=C({COMCHD=OCTH ), Un<aturated palymers
o y-Aminopropylinethoxysilane HL.NCH.CHL.CHSHOC,HL) Ipaxics, phenalics, nvlon
6 v={3-mminocthyDaminopropyl- HNCHL.CHONHCH ) SOCH O Lipexies, phenolics, nylay
trimethoxysilane
)
\
7 v-Glveidoxyvpropylirimethoxysilane CHL.CHCHLO(CH D SIOCH ), Almost all resins
N v=Mereaptopropylirimethaxysilane HSCHLCHL.CHSIOCH Y, Almost all resins
(
& 3-(3, 4-cpoxvevelohexvh-ethyl- \:)——(,'H-,-C!lﬁi(()(fll,‘); Fipoxies
trimethoxysitne
10 v-Chloropropyitrimethoxysilane CICH.CH.CH.S1(OMe)s Fpoxies .

*\B = Cill.=Cll {)— Cll.—

Tableau II1-4 : Agents de couplage commerciaux 4]

!
Coroctéristiques Unités Kevior® Carbdone N
ou Verres 49 Crephite
symboles _—
£ R Heus Hauts
medule résist.
__ | Densizé 2,60 2,55 1.45 1.9% .75
v
S . 3
3 -
o c % | Contriinte de rupture en traction M Pa 3400 4300 3500 2200 2500
Z o T
2 €2
S s=
T € 7 | Module délasticité longitudinal W0 MPe 73 86 135 350 250
52
AR
v £ | AMongement de rupture “ 4.5 5.2 25 0.6 1.0
Taux volumique de reafort Lo 60 60 60 60 60
Densite (7) 2.04 .01 1.37 1.65 1.5%
- Module d'élaszicité longitudinal () 102 M P 46 S2 84 230 120
c
°
S _ | Module d'é¢lasucizé traniversal 10° t1 Pa 10 13.6 5.6 4.4 14.2
L2
° T
< 3 Module de cisaillement 10 M P 4.6 4,7 2.1 4.9 458
e 2
.2_; 2 Coceificient Poisson o.n 0.31 ©.34 0.2 .2
a.
£ 3
o c
O T | Contrainte de rupturc en traction (Ry) ™M P 1402 1900 1 400 £20 13860
5w
- &
- Contraints de rupture en COmMpression ™M Pa 910 970 280 9C0 1410
e <
< }:= Contrainte de rupture on Cisaillement ™M P 70 70 70 70 eo
S Contrainie do rupturc en flexion ™M Pa 15C0 1550 - 12%0 1850
Eoir 1 1.2 27 6.2 3.7
Indices relztuds de caractérisiiques
spaediques
Ryfz 1 1.4 1.5 0.7 1.3

Tableau 1II1-5 : Comparaison technique des principaux matériaux de
renforcement pour composites fs]
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I11-1-2-3 Les ftbres de verre utilisées dans cette ctude

Les matériaux étudiés sont constitués de fibre de verre E provenant
de différents fabriquants. Quatre types de fibres ont été étudiées correspon-
dant & des agents de couplage différents. La composition exacte de
Pensimage n’est pas donnée ici. Les caractéristiques et les origines de ces
fibres sont résumeées dans le tableau I11-6:

Série Type de fibre | dimensions
1 OCF 346 1200 tex
17 um

2 Vetrotex 5139 1200 tex
roving direct 17 um

3 Vetrotex P103 1200 tex
17 um

4 Vetrotex 5139 1200 tex
roving indirect 14 um

Tableau III-6 : Fibres utilisées dans 1’étude

Il faut noter que les séries 2 et 4 possédent un ensimage identique
spécifique & la résine époxy utilisée dans cette étude, elles different par la
nature du roving. En effet, la série 2 correspond & un roving direct; c’est-
a-dire que la méche regroupant les filaments de verre est obtenue 4 partir
d’une seule filiére. Par contre, pour la série 4, la méche est constituée d’un
assemblage de quatre meéches de 300 tex. Le roving assemblé (série 4)
posséde des propriétés physiques moins bonnes du fait des procédés d’as-
semblage supplémentaires.

Le roving P103 (série 3) présente un ensimage standard compatible
avec toutes les résines polyesters et époxydes.

Définition :

Tex : poids en grammes de 1000 m de fil

Roving : ensemble de filaments paralléles assemblés sans torsion
intentionnelle
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II1-2 Misc en ocuvre et structure des tubes

III-2-1 Mise en ocuvre

Les tubes ont été réalisés par enroulement filamentaire hélicoidal
de méches de verre E décrites en IIL.1 imprégnées de résine epoxyde
Epikote 828+MDA .

L’angle d’enroulement donné par rapport & I’axe de rotation du
mandrin de bobinage est de 55°.

Les paramétres de mise en oeuvre sont les suivants :

- température du mandrin : 60 + 5°C

- température du bain d’imprégnation : 50 + 5°C
- tension du roving : 2 kg

- vitesse d’enroulement : 20 m/mn

Le diamétre intérieur des tubes est de 100 mm. Une fois bobinés,
les tubes sont cuits selon le cycle suivant :
-1,5h a 120 + 10°C
-4 hals5+5°C

III-2-2 Structure des tubes

Dans le chapitre II, nous avons vu que ’angle d’enroulement
optimal dépend du mode de sollicitation imposé 3 la structure tubulaire
et que pour un chargement donné, les mécanismes de déformation et de
rupture des tubes testés en pression dépendent également de I’angle de
bobinage 6 choisi.

Dans le cas d’essai en pression interne avec effet de fond, c’est-a-
dire pour lequel ¢ 2* ¢ on montre par l’analyse du filet

. X . circ‘onférenﬁelle ’=. axiale?
que ¢ doit satisfaire a la condition suivante :

tgz(e) = 2*(Oéirconférenﬁcllc/aaxialc)

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

Dans le repére d’orthotropie du matériau (1,2), cela implique que

g_ = =
2=%2=0
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axe du lube

e

Figure I11-6 : Repére d’orthotropie du matériau (1,2)

Par changement de repére on a

Ox ?1 01
oy = T ;72 = T 0
Txy Tl?_ O
avec cos? 9 sin? g -2s1in6coss
1 = sin28 c0529 2sin9cosd
sinfcosy -s1nfcosH cosze-sinze
d’ou o, = C0522901
gy = S{n 0 o
Txy = Sll’lBCOSQU1

En pression interne avec effet de fond &, = 2% ¢,

2 2

9 *o

()
£ZCOS 1

6o = sin
d’ot tgZ6= 2 0= 54°74°
Cet angle est appelé ’angle idéal.

Les tubes sont constitués de trois parties essentielles décrites sur
la figure III-7. La partie interne du tube appelée liner ou gelcoat est
constituée de résine époxyde Epikote 828+MDA renforcée d’un voile de
verre C (30 g/m2) a 30£5% en poids de verre. Cette partie est destinée a
conférer au tube sa résistance chimique et sa tenue a ’abrasion vis a vis
des produits transportés. Hogg [36] a montré que les résines gelcoat
retardent la fissuration sous tension en se comportant comme une
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barriére au travers de laquelle les liquides doivent diffuser avant
d’attaquer la partic renforcée proprement dite. L’épaisseur de cette
couche est de 0,5+0,1 mm .

La partie renforcée calculée & partir de la théorie des stratifiés est
composée de 4 aller-retour £55°. L’épaisseur de cette partie est de 2,4

mm environ et le taux de verre en poids est 75+5%.

La partie externe appelée topcoat est constituée d’une couche de
résine pure d’épaisseur 0,3+0,1 mm

Patie tenforcée

Partie nteine : LINER

Paitie ederne : TOPCOAT

Figure III-7 : Coupe tranverse d’un tube
La photoa montre une section perpendiculaire & I’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.
-~ O R A S Tl

Photoa : Vue en microscopie ¢électronique 3 balayage d’une section de tube
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I11-3 Mise en ocuvre des plaques
unmidirectionnelles

Les plaques unidirectionnelles ont été obtenues par enroulement
filamentaire & partir des différentes fibres de verre étudiées et de la
résine époxy. Chaque plaque est composée de six plis & 0°. L’épaisscur
moyenne du stratifié est de 3 mm pour un taux moyen de verre 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 a la mi-épaisseur de la plaque. La cuisson a été réalisée suivant le
cycle:

2 heures a 100°C
4 heures a 150°C



CHAPITRE 1V :
TECHNIQUES EXPERIMENTALES
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IV-1 CARACTERISATION DE D’INTERFACE FIBRE
/RESINE SUR LES MATERIAUX
UNIDIRECTIONNELS

Nous avons caractérisé Dinterface fibre/matrice des quatre
matériaux a étudier et ceci a partir d’éprouvettes plates. Parmi les
méthodes de mesure de ’adhésion fibre/matrice décrites dans le
chapitre II-4, nous avons choisi les essais en flexion trois points avec
appuis rapprochés pour la détermination de la résistance interlaminaire
au cisaillement (I.LL.S.S.), les essais de traction transverse, la mécanique
de la rupture pour la détermination des énergies de rupture en mode I,
la spectroscopie mécanique pour la caractérisaton physique des
matériaux.

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

Les éprouvettes utilisées ont été découpées dans les plaques
décrites au chapitre III-3 . Les essais ont été réalisés sur une machine
Instrén 1185 a une vitesse de lmm/mn. Dix éprouvettes par matériau
ont été testées. Leurs dimensions sont précisées sur la figure IV-1 ainsi
que la direction de sollicitation.

~3 B=10 mm
‘V Ih 2 h= 3 mm
1
o, 7
{— éh

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

La contrainte interlaminaire au cisaillement 73 ( dans le plan de
normale 3 , dans la direction 1) est déterminée par la formule :

v13 = 3F/4bh
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La rupture sc fait par séparation entre les couches , elle est située
au niveau de Paxe neutre : licu ou la distribution des contraintes de
cisaillement est maximale.

IV-1-2 Essai de traction

La caractérisation d’un matériau nécessite la connaissance des
constantes élastiques Eq, E9, Gyj9, vjy2, v9y, ainsi que des limites
élastiques et les contraintes a la rupture en traction, compression,
cisaillement.

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

Sens des fibres sens transverse

traction 250*12mm 200*20mm

Tableau IV-1 : Dimensions des éprouvettes de traction

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

Des talons de tissu verre/époxy sont collés ( colle AV 138 M, HV
998 de Ciba Geigy ) afin d’assurer le maintien et d’éviter
I’endommagement dans les mors.

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

50 mm
TNy
(3ens fbres
250 mm

Figue [V-2 a : Eprouvette de traction sens fibres

Isens fibres

200 mm

Figure V-2 b : Eprouvelte de traction transverse
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Les essais ont été réalisés sur une machine Zwick 1474 a une
vitesse de 2 mm/mn. Les déformations sont mesurées a ’aide d’un
extensometre.

[V-1-3 Mécanique de la rupture : essai en mode I d’ouverture

IV-1-3-1 Introduction

La rupture a partir de la présence d’un défaut ou d’une fissure
dans un matériau fragile peut étre prévue par la mécanique linéaire
élastique de la rupture "MLER". Cette derniére établit une
caractéristique intrinséque du matériau représentant la résistance a la
propagation brutale d’une fissure; cette résistance est appelée "ténacité".

La MLER suppose I’éxistence d’une défaut plan se propageant dans
son plan. Un test de caractérisation de ’interface a été adapté de fagon a
satisfaire cette condition. Nous avons retenu l’essai en mode I
d’ouverture pour lequel un défaut plan artificiel se propage dans son
plan sous une sollicitation perpendiculaire a ce plan.[40]

1V-1-3-2 Dispositif expérimental 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 a 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 a I’obtention
d’éprouvettes de type double poutre encastrée qui possédent des
longueurs de défaut initial, a0, différentes.
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Defaut initial

I
—

Figure IV-3 : Plan de découpe des éprouvettes de mode I

Une sollicitation d’ouverture de ce type d’éprouvette est réalisée a
P’aide d’une machine de déformation Instron 1115 opérant a vitesse de
déplacement de traverse constante de 2 mm/mn. Pour permettre cette
sollicitation, deux charniéres sont placées au niveau de l’ouverture
comme le montre la figure IV-4.

Charniere

;oA
/\\i_//\.‘
Figure IV-4 : Positionnement des charniéres
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Un capteur d’émission ac oustique est placé sur chaque éprouvette
dans le but de détecter 'amorgage de la fissuration. En effet, lorsqu’un
matériau solide subit une déformation plastique, une transformation
rapide de sa structure (transformation de phase dans les métaux), ou
lorsqu’apparaissent des microfissurations, il y a émission d’ondes de
contraintes. Par I'intermédiaire d’un capteur piézoélectrique 300 kHz,
’onde mécanique est transformée en signal électrique enregistré au
moyen d’une chaine d’émission ac oustique type Leanord C.G.R.. Le
signal électrique est amplifié, filtré et envoyé a un systéme de comptage.

L’enregistrement simultané de la courbe charge - déplacement et
du taux d’émission acoustique (figure IV-5) permet de déterminer dans
la partie quasi-linéaire de la courbe (P -6) un point A correspondant a
Papparition du premier pic d’émission accoustique significatif. Ce point
A caractérise I’amorcage de la fissuration.

1V-1-3-3 Dépouillement 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
C;=6;/P; qui caractérise la compliance a I’amorcage (figure IV-5).

P A .3 L Taux d"E.A

Figure IV-5 : Enregistrement simultané de la courbe de charge et
dutaux d’émission acoustique en fonction de I’ouverture de fissure
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Les  différents essais réalisés sur une séric d’éprouvettes de
longucur initale de défaut différente  fournissent des données sur
Uévolution de la compliance a l'amorcage. La mécanique linéaire
élastiquc de la rupture ¢nonce qu’unc fissure ne pcut sc propager quc s1
Pénergic emmagasinée est suflisante pour conduire & un accroisscinent
de la longucur de cette fissure. Cette énergie est caractérisée par un
terme G appelé taux de restitution d’énergie défini par [37:38]

d
da

O

G-P2
28

ou C est la compliance, B la largeur de I’éprouvette et a la longueur
initiale de la fissure.
La compliance C s’exprime en fonction de a par la formule de
Berry (39
1}

C~a
“h

ou n et h sont des parameétres constants du matériau pouvant étre
déterminés expérimentalement.

On définit alors un taux de restitution critique G, correspondant a
) -
’amorgage de la fissure :

nP_ 8,

Ge = 2aB

L’énergie de rupture augmente au cours de la propagation de la
fissure. Cette augmentation est décrite par les courbes de résistance
appelées courbes R qui donnent la valeur instantanée de G en fonction
de aa.

La connaissance des valeurs n et h permet de calculer I’énergie de
propagation caractérisée par le terme Cp :

{in
n +1 o1

Gp= ——— (P27 & )

P 28h"" P "p
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IV-1-4 Spectroscopie mécanique

L’analyse mécanique dynamique permect de corréler les effets
viscoélastiques des matériaux a leur structure moléculaire. Nous avons
utilisé cette méthode pour caractériser 'interface fibre/matrice de nos
matériaux. Le seul paramétre variable étant ’ensimage des fibres de
verre donc la liaison fibre/résine, 1’évolution des différentes
caractéristiques, module et amortissement, en fonction de la
température devrait étre représentative de I’interface.

1V-1-4-1 Principe de la méthode

Cette méthode consiste & soumettre un échantillon a une charge
oscillante et a mesurer la déformation résultante. Dans le cas de
matériaux dont le comportement est viscoélastique linéaire, quand
I’équilibre est atteint, la contrainte et la déformation varient
sinusoidalement mais la déformation est en retard d’un angle § par
rapport a la contrainte. On peut écrire :

G = 0 sia {wx+d)
E=g s1n (X
solt encore

O:Oocosfwsinu + Oosinf)cos(a:

ou E’ représente la composante en phase avec ¢ et E" la composante hors
phase avece.

Cette relation peut également s’écrire:
O=gE snw + gE cos ax

avec
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Généralement, on utilise une notation complexe :

= CB elm ot G = 00 ei((.)u&)

On introduit alors le module complexe comme :

0] . . .
—=E =E +iE
£

E’ est appelé le module de conservation; il définit 1’énergie
emmagasinée dans I’échantillon diie-a la déformation appliquée.

E" est le module de perte; il caractérise la fraction d’énergie dissipée par
frottement interne.

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

tan d = {5_

E

1V-1-4-2 Dispositif utilisé

Le comportement viscoélastique des matériaux a été étudié au
moyen d’un spectrométre mécanique PLDMTA (Polymer Laboratories
Dynamical Mechanical Thermal Analysis). Les échantillons possédent
les dimensions suivantes : 50 mm de long, 12 mm de large et 3 mm
d’épaisseur. Ils sont testés en flexion suivant la direction des fibres &
une fréquence de 1 Hz et une amplitude de déformation de 64
micrometres.

On enregistre I’évolution du module de conservation E’ et de
I’amortissement tané pour une gamme de température comprise entre
25 °C et 250 °C avec une montée en température de 5 °C / mn.

IV-2 Caractérisation des tubes

Les tubes testés en pression interne avec effet de fond ont un
diameétre de 100 mm et une longueur totale de 1200 mm. Afin de
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permettre la pressurisation des éprouvettes, un montage étanche a été
congu. Ce montage présenté sur la figure IV-6 est constitué d’embouts
métalliques de forme conique placés a I'intérieur de chaque extrémité
du tube. La longueur utile est alors ramenée a 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 ou la
sollicitation est cyclique avec des paliers

- des essais de fatigue dynamique

- des essais de fluage pour lesquels les tubes sont soumis a
différents niveaux de pression, celle-ci étant maintenue
constante tout au long de ’essai.

Toutes les installations de pression ont été congues au laboratoire
" Technologie des Polymeéres et Composites " de 'ENSTIMD .[41]

IV-2-1 L’essal monotone

Ce type d’essai permet d’appliquer a un tube une pression interne
croissante jusqu’a 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 multiplicateur transfert servant a pressuriser
I’éprouvette, a quadrupler la pression de la motopompe et
également a assurer le transfert de pression huile-eau; les
tubes étant préssurisés a I’eau.

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

Le schéma de principe de cette machine est présenté sur la figure
IV-7.(Photo1).
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Figure 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 réle du sel est
d’améliorer la conductivité électrique de I’eau nécessaire a la détection
du perlage comme nous le verrons ultérieurement. La pression fournie
par le groupe hydraulique est envoyée par Dintermédiaire du
multiplicateur transfert dans I’éprouvette. La vitesse de pressurisation
est imposée au moyen d’un automate programmable qui commande la
servovalve.

Pour nos essais réalisés a 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 chargements répétés progressifs

Ce type de chargement consiste a charger et décharger la structure
a des niveaux de contrainte croissants pour un méme temps de
chargement. Cet essai permet de définir plus finement la fin du
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comportement élastique d’une structure et donc de déterminer le début
de endommagement. .

L’apparecillage de pressurisation utilisé comprend un groupe
motopompe de pression maximale 315 bar, un transfert huile-eau.
L’ensemble est piloté par des servovalves permettant une sollicitation de
0 a 280 bar. Un ordinateur génére la consigne correspondant a ’allure
de pression souhaitée. Celle-ci est représentée sur la figure IV-8.

Pression
A
307 10 cycles
o e
60 s
10 cycles A
20 — —_—
| |
60s l l
10 4 AR A l t
I l l
] l f
l | l
l B i J
15s 60 s 15s 80s

Figure IV-8 : Sollicitation cyclique de I’essai UEWS

Le tube est pressurisé jusqu’a 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 déformations axiales
sont enregistrées aux points A et B (figure IV-8). .

.. Cette procédure est poursuivie jusqu’a ce que la déformation au
10'¢™M¢ cycle ne soit plus égale & celle du ler cycle. A ce point, la
courbe P(A)-P(B) = f(&- €¢g) n’est plus linéaire.et la contrainte
circonférentielle correspondante est la contrainte élastique ultime de
paroi (UEWS) définie par Schwencke et Steveninck [8](Chapitre II).

Les déformations sont déterminées dans la direction axiale
uniquement. En effet, il a ét¢ monué¢ [ 8] que pour un angle



58

o

B T

sl

i e A e AR

Photo 2 : Matériel pour la mesure de la résistance
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d’enroulement légérement supéricur a 'angle idéal de 54°74’, la mesure
de la déformation axiale était plus représentative du comportement de la
structure.

IV-2-3 L’essai de fatigue dynamique

Suivant le principe de fonctionnement schématisé sur la figure IV-
9, cette machine permet de soumettre simultanément 4 tubes a une
méme pression 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 procédure A).
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Figure IV-9 : Essai de fatigue dynamique - Schéma de principe

Une centrale hydraulique alimente les 4 tubes. L’originalité de
cette installation consiste en utilisation d’accumulateurs transferts avec
récupération d’énergie. L’ensemble est constitué de deux systémes de
mise en pression permettant le cyclage des éprouvettes deux a deux. Les
tubes fonctionnant sur un méme systéme sont préssurisés en opposition
de phase. L’utilisation d’un tel systéme permet d’atteindre des pressions
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maximales de 400 Bar avec une centrale hydraulique de puissance
réduite.

Le pilotage de cet essai est réalisé au moyen d’un ordinateur
gérant la pression d’essai et la fréquence. L’essai est poursuivi jusqu’a
ce que le phénomeéne de perlage apparaisse. Dés qu’une éprouvette est
fissurée, elle est isolée automatiquement par l’intermédiaire d’une
électrovanne; les autres tubes restant 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 a rupture appelée encore courbe de
WOhler.

IV-2-4 L’essai de fluage

Le matériel utilisé pour de cet essai est représenté sur la<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>