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SYMBOLIQUE

o désigne une contrainte,

€ une déformation relative,

& ou O une vitesse de chargement,

E le module d’Young,

v le coefficient de Poisson,

P un effort,

f un déplacement,

t le temps,

a la longueur d’une fissure,

Y son facteur de forme,

K son facteur d’intensité de contrainte en mode I,

v sa vitesse de propagation,

tr 1a durée de vie d’une éprouvette,

o sa résistance mécanique en milieu humide,

o; sa résistance mécanique en milieu inerte,

€ sa déformation a rupture en milieu humide,

Symbolique



&; sa déformation & rupture en milieu inerte,
U une énergie,

vy une énergie de surface,

S une probabilité de survie.

Les indices o, r et ¢ désignent respectivement un état initial, final et critique.

Les indices ; et g désignent respectivement un environnement inerte et actif.
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INTRODUCTION

Pour beaucoup d’applications structurales, comme sur les plate-formes pétroliéres off-
shore, les composites apparaissent comme de sérieux concurrents des métaux du fait
principalement de leur légéreté et de leur insensibilit€ & la corrosion saline. Pourtant,
I’industrialisation ‘de solution composites ést rare, car ces avantages compétitifs sont
largement amoindris par la difficulté & prévoir 1’évolution des propriétés d’usage de ce type

de matériaux, notamment sous sollicitations environnementales et mécaniques combinées.

Cette carence procéde 2 la fois de la relative nouveauté¢ des composites et de leur nature
hétérogéne. En effet, & défaut d’un retour sur expérience aussi consistant que dans le cas des
métaux, toute prévision doit s’appuyer sur des essais de laboratoire dits accélérés. Or, compte
tenu de la présence de trois phases (matrice, renfort et interface), ’accélération peut conduire
4 une activation différentielle de mécanismes compétitifs ou coopératifs, donc a une
dénaturation de la cinétique macroscopique de dégradation. Conséquemment, il est difficile
de fonder une procédure de dimensionnement sur des lois identifiées phénoménologiquement
lors d’essais accélérés. Par ailleurs, tout modéle requiert un nombre de variables croissant
avec la complexité du systéme analysé. A I’extréme, des solutions mathématiques multiples
peuvent coexister, ne pas étre discriminables sur le domaine d’identification et diverger en
dehors. Enfin, la définition méme des paramétres & prendre en compte peut étre
problématique, car ceux-ci doivent pouvoir s’intégrer & un formalisme unique quelle que soit

leur nature : mécanique ou physico-chimique.

Aux Etats-Unis, ces limitations ont conduit & la création de I’école dite micro-cinétique, qui
vise 4 la prévision par I’explicitation des cinétiques de dégradation microscopiques
[Reifsnider et al] [Talreja, 1]. Toutefois, ni la modélisation des propriétés résiduelles du
composite en fonction de 1’état de ses constituants, ni la détermination des lois et des
paramétres d’activation gouvernants les différents mécanismes n’échappent a la complexité
inhérente aux composites. Il convient donc de procéder & une simplification du probléme.
[Reifsnider] postule que 1’espace des sollicitations peut généralement &tre divisé en sous-
espaces a l’intérieur desquels la ruine du matériau est gouvernée par la déchéance d’un
élément critique, situé concurremment dans la matrice, I'interface ou les fibres. Une
hypothése comparable a ét€ formulée par [Salmon], celle des échelles de temps. Elle pose que

’espace des sollicitations peut étre divisé en sous-espaces & I’intérieur desquels la cinétique
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de dégradation macroscopique est gouvernée par une cinétique microscopique unique :
lorsque deux mécanismes agissent concurremment (resp. coopérativement), la cinétique du

plus rapide (resp. lent) gouverne I’évolution globale.

Le cas pratique qui nous intéresse est a priori plus favorable & I’approche de I’élément
critique. 11 s’agit d’une structure auto-portée fibres de verre/matrice époxy, congue a
I’Institut Frangais du Pétrole pour conduire le brut du fond marin a la plate-forme
d’exploitation. Les sollicitations de traction uni-axiale y sont variables mais dominantes et le
matériau retenu est un unidirectionnel sollicité parallelement aux fibres (U.D. 0°). Ces
derniéres assurant 1’essentiel des propriétés de rigidité et de résistance, leur rupture contrble a
priori la déchéance de la structure. Il convient donc en premiére intention d’en déterminer la

cinétique. Tel sera I’ objectif principal de cette étude.

Lors d’une étude bibliographique préliminaire quant & la fatigue, au vieillissement et a leurs
interactions, nous analyserons 1’état de I’art sur les unidirectionnels & matrice organique et
renfort verre en mettant ’accent sur la sensibilité des fibres 4 la superposition des

sollicitations environnementales et mécaniques.

L1 Fatigue des UD 0°

Les travaux de [Talreja, 2], [Reifsnider], [Fournier] et [Chateauminois et al]
conduisent a une description convergente de I’endommagement des unidirectionnels & matrice

organique en fatigue longitudinale.

Durant le premier cycle, on observe la rupture des fibres dont la déformation & rupture est
inférieure a la déformation maximale imposée. Il y a ensuite accumulation progressive des
ruptures de fibres, décohésions interfaciales et fissures matricielles. Le verre étant réputé ne
pas connaitre d’endommagement différé lorsqu’il est sollicité en milieu chimiquement inactif
(i.e. comportement élastique fragile), le moteur de cette dégradation se situe par élimination
dans la matrice et a l’interface: usure, modifications microstructurales puis fissuration
entrainent par transfert de charge la rupture de nouvelles fibres. Ce premier endommagement
s’opére de maniére diffuse, car il dépend largement de la distribution aléatoire des défauts

surfaciques des fibres au sein du volume de matiére sollicité.

Introduction 8



Dans un deuxiéme temps, on observe une tendance & la localisation : des régions
particuliérement dégradées voient des fissures transverses se former sous l'effet des
concentrations de contrainte autour des premiéres ruptures de fibres. La propagation de ces -

fissures conduit in fine a la rupture de plis et a 1a déchéance de la structure.

En dessous d’une certaine déformation maximale imposée, la déchéance n’intervient jamais
ou est largement différée. Cette limite d’endurance, qui reste mal définie daﬁs lés compbsites,
est contrdlée par celle de la matrice non renforcée mais aussi par la ténacité de la matrice et
les possibilités de déviation des fissures a [Dinterface (notion de tolérance a
’endommagement). Au dessus, une relation de type Wohler relie généralement déformation
maximale imposée (€max) et nombre de cycles & 10% de perte de raideur (N10),
indépendamment de la fréquence :

€max = A —B log N10,

avec A la déformation maximale admissible et B une constante de vitesse de dégradation

[Fournier].

1.2 Vieillissement hygrothermique des composites verre / époxy

Lors d’un vieillissement sans contrainte, la diffusion d'eau & travers la matrice a
principalement pour conséquences [Schutte, review] :
« la diminution des propriétés mécaniques et thermomécaniques de la matrice par
plastification et hydrolyse ;
 la diminution des propriétés cohésives de l'interface par hydrolyse ou condensation de
I’agent de couplage ;
« la création de micro-fissures et décohésions interfaciales sous I’effet de différentiels de

gonflement et éventuellement de pressions osmotiques.

Si les propriétés élastiques longitudinales varient peu aprés vieillissement, la résistance
mécanique diminue systématiquement [Chateauminois et al], [Metcalfe & Schmitz], [Ishai].
Ceci suppose une fragilisation des fibres de verre par I’eau, mise en évidence par
dénombrement optique des ruptures de monofilaments 2 la surface de poutres de flexion
préalablement vieillies, figure 1.1 d’aprés [Vauthier]. On observe par ailleurs une
fractographie trés particuliére : dans les plis & 0° les surfaces de rupture sont largement

coplanaires perpendiculairement aux fibres et présentent trés peu de défibrage [Kim & Lim].
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Ceci est significatif d’une localisation extréme de I’endommagement, donc d’une grande
sensibilité du mécanisme mis en jeu aux concentrations de contraintes. La planéité
[Kim & Lim] et la perte de résistance [Metcalfe & Schmitz] diminuant avec I’augmentation
de la vitesse de chargement, on peut en déduire que le paramétre déterminant est le temps
passé sous charge en présence d’eau. Ceci est confirmé par la quasi-réversibilité de la perte de
propriétés au séchage, au moins lorsque le vieillissement s’est effectué dans des conditions

hygrothermiques peu séveres [Ishai].

Cette sensibilité des composites verre/époxy a la superposition des sollicitations
environnementales et mécaniques a largement été mise en évidence lors d’essais statiques en
immersion. On a en effet observé la rupture fragile d’éprouvettes pour des sollicitations trés
inférieures A celles limitant la déchéance par fluage [Jones F.R. et al], [Aveston et al]. Comme

précédemment, les faciés de rupture étaient plans et sans défibrage.

20

15

10

Densité de fibres rompues (/mm?2)

0 P 1 1 } honefl T INY  NN  NNNN GNNS CNN JN J TNN INNY TN N SN NN N U SN N N |

0 0,5 1 1,6 2 2,5 3
€ (%)
Figure I.1 : densité de fibres rompues sur la face en traction d'éprouvettes de flexion vieillies

sous sollicitation monotone [Vauthier].

@ : Mi=1,5% immersion 50°C - 180 j O : M¢=1,5% immersion 90°C - 10 j
® : M=1,5% immersion 60°C - 77 j
A : M=1,5% immersion 70°C - 51 j

: non vieilli

Toutes ces observations sont caractéristiques de la corrosion sous contrainte ou Stress
Corrosion Cracking, dont ’occurrence dans les composites & renfort verre est attestée par la

propagation d’entailles macroscopiques sous sollicitation statique en immersion dans I’eau ou
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un acide fort [Jones], [Price & Hull]. L’origine physique de ce mécanisme reste cependant a

préciser.

Par spectrographie infra-rouge 2 la surface de fibres de verre E, on peut observer apres
vieillissement en immersion ’extraction des ions modificateurs du réseau de silice (Na'...) et
leur remplacement par des protons [Metcalfe & Schmitz]. Cependant, ce mécanisme n’est pas
conditionné par I’application de contraintes externes et [Caddock & Hull] ont montré qu’il ne
peut étre incriminé que dans le cas d’une exposition directe du renfort a I’environnement
externe. Il n’a ainsi été mis en évidence que pour des matrices facilement hydrolysables ou
des stratifiés préalablement endommagés [Jones F.R. et al]. Ceci est incompatible avec les
observations fractographiques de [Hogg & Hull], qui montrent que I’effet de I’environnement
sur les fibres est sensible dans le volume du matériau et dés les premiers stades de
I’endommagement (i.e. avant création mécanique ou chimique de fissures débouchantes).
Pour en rendre compte, il faut recourir & un mécanisme pouvant avoir lieu du fait des
quantités d’eau limitées diffusant & travers une matrice organique. C’est le cas de la chimie-
sorption de I’eau sur la silice expliquant la rupture différée du verre massif sollicité en milieu
humide (cf. Chap.1), aujourd’hui largement reconnue comme 1’origine de la corrosion sous
contrainte dans les composites a renfort verre. Toutefois, & ce jour, aucune évidence
expérimentale directe n’a pu étre donnée dans le cas de fibres de renfort au sein d’une

matrice.

1.3 Interaction fatigue / humidité

Peu d’études concernent ce type de matériau sous sollicitation de fatigue en milieu
humide. Celle de [Jones C.J. et al] traite de la fatigue de stratifiés 0/90° préconditionnés en
immersion et montre une importante perte d’endurance (en terme de nombre de cycles) par
rapport 4 I’état non vieilli. Celle-ci est largement conditionnée par la fréquence, ce qui

confirme I’influence du temps passé sous charge.

Les travaux de thése de [Vauthier] & I’Ecole Centrale de Lyon sur les U.D. 0° en flexion
présentent des résultats analogues. Deux situations extrémes ont ét€ envisagées afin de
prendre en compte le caractére progressif de la sorption d’eau :

« lorsque ’endommagement par fatigue est plus rapide que la diffusion, I’interaction est a

priori limitée aux surfaces libres;
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« lorsque la diffusion est plus rapide que 1’endommagement par fatigue, I’interaction est

répartie dans le volume du matériau.

La figure 1.2 présente les courbes de Wohler €max = f(N19) d'un UD verre / époxy non vieilli,
fortement sollicité en flexion dans différentes conditions hygrothermiques. Si 4 température
ambiante les effets de I'humidité sont faibles voire bénéfiques, a 70°C la perte d’endurance est
sensible. La déformation maximale admissible (A) reste constante, conformément a 1’absence
d’eau dans le volume du matériau. La pente (B) diminue, ce qui traduirait 1’accélération de
I’endommagement en front de fissures par corrosion sous contrainte des fibres directement
exposées 2 I’humidité. Cette hypotheése semble confirmée par 1’observation de la propagation
d’entailles dans des unidirectionnels sous sollicitation de fatigue en immersion dans des

solutions acides [Onodera et al].

2,5

]
]
[ 4
[ 4
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O
]
O
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Figure 1.2 : courbes de Wolher en flexion d’un UD 0° verre / époxy non vieilli testé dans

différentes conditions hygrothermiques [Vauthier].

O :70°C & 5% H.R.
®:70°C & 40% H.R.
aire en gris : 23°C & 5% H.R..

La figure 1.3 présente les courbes de Wolher du méme matériau, vieilli a différentes
températures jusqu’a contenir une quantité d’eau donnée, puis sollicit¢ en atmosphére
ambiante. La grande variabilit¢ de I’effet du vieillissement préalable en fonction de la
température disqualifie ’emploi de la prise d’eau comme seul paramétre environnemental. On

observe toutefois une perte d'endurance systématique relativement a 1’état non vieilli, A et B
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diminuant conjointement. I.’eau ayant pu diffuser en volume, la diminution de A été attribuée

a la fragilisation des fibres dans tout le matériau.
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Figure 1.3 : courbes de Wolher en flexion d’un UD 0° verre / époxy vieilli puis testé en
atmosphere ambiante [Vauthier].
® : M;=1,5% immersion 50°C - 180 j @ : M=1,5% immersion 60°C - 77 j
A : Mi=1,5% immersion 70°C - 51 j O : M¢=1,5% immersion 90°C - 10 j

: non vieilli

Cette analyse tend a décrire ’interaction entre sollicitations mécaniques et environnementales
comme une modification des paramétres d’entrée des processus d’endommagement. Or, la
corrosion sous contrainte n’est pas réductible & une synergie entre les effets séparés de la
fatigue et de I’humidité. Toute prévision devra donc a minima prendre en compte les
paramétres temps passé sous charge et nombre de cycles. A notre connaissance, aucun
modele ne le permet actuellement. Méme dans le cas plus simple d’une sollicitation statique,
les modéles utilisables tels quels ne sont pas nombreux : la mécanique de I’endommagement
ne prend pas en compte le temps [Suri], les analyses rhéologiques sont manifestement plus
adaptées au cas des sollicitations transverses et ne prennent pas en compte la physico-chimie
[Schapery]. Alternativement, deux analyses micromécaniques semblent intéressantes
[Aveston et al], [Lesko et al]. Elles s’appuient sur I’application aux fibres de renfort du
formalisme de chimie-sorption dissociative établi pour le verre massif et permettent de
reproduire qualitativement la dépendance entre temps & rupture et effort imposé. Toutefois,

I’absence de données expérimentales impose 1’identification des parametres d’activation via

Introduction 13



I’ajustement de la prévision sur des essais accélérés. Un dimensionnement conservatif des

structures ne saurait donc s’appuyer en 1’état sur de telles approches.

14 Conclusion

Au vu de cette étude bibliographique, il apparait capital d’établir directement la nature
du mécanisme de corrosion sous contrainte dans les composites et d’en déterminer les
paramétres d’activation. Il est toutefois inenvisageable d’accéder par des méthodes
spectrographiques directes a la physique de I’interaction moléculaire entre 1’eau et le verre au
sein d’une matrice. Ces deux objectifs amont seront réalisés concomitamment & un troisiéme
plus pratique, en vérifiant les caractéristiques générales de la cinétique de rupture des
monofilaments, telle que prévue par le formalisme de la chimie-sorption dissociative
(Chap. 1). Ceci requiert de caractériser une population de fibres soumises & des conditions
environnementales et mécaniques uniformes. Le modele théorique sera donc validé sur
écheveau de fibres non imprégnées (Chap. 3) avant d’€tre appliqué 4 un Volume Elémentaire
Représentatif a la surface d’une poutre de flexion, au sein duquel nous préciserons 1’influence
du transfert de charge avec la matrice pendant la période de premier endommagement
(Chap. 4). 1l conviendra par ailleurs de déconvoluer la cinétique de corrosion sous contrainte
de celle des autres mécanismes de dégradation, dus au vieillissement et a4 la fatigue. D’une
part, nous nous abstrairons des hétérogénéités de vieillissement dus aux transitoires de
diffusion et a la I’hydrolyse en proposant un protocole de vieillissement préalable, basé sur
des considérations d’échelle de temps (Chap. 2). D’autre part, le verre ne connaissant pas a
priori d’effet spécifique de fatigue cyclique, nous ménerons dans un premier temps notre
étude dans le cas d’une sollicitation statique. A la lumiere de ces résultats, nous examinerons
finalement 1’effet des paramétres d’accélération sur la cinétique de perte de raideur

d’éprouvettes de flexion en relaxation et en fatigue (Chap. 5).
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1 DURABILITE DU VERRE

Depuis les travaux de [Griffith], la propagation de défauts préexistants est identifiée
comme la cause de la rupture du verre : une éprouvette rompt si et lorsque son défaut le plus
critique (~le plus grand) s’est propagé jusqu’a la traverser. Cela a lieu si la force motrice de la
fissuration est réguliérement non nulle d’une paft, alﬁrés un terﬁps déterminé par la vitesse de
fissuration d’autre part. La prévision des propriétés a rupture (durée de vie et résistance

mécanique) repose donc sur la construction d’un critére énergétique et d’un modele cinétique.

Nous expliciterons ces deux points dans le cadre général des matériaux fragiles (§1.1 et §1.2),
avant de procéder dans le seul cas du verre au calcul des durées de vie sous sollicitation
prolongée (§1.3). Nous aborderons enfin les aspects statistiques liés a la distribution des

tailles de défauts dans une population d’éprouvettes (§1.4) ou un écheveau de fibres (§1.5).

Cette analyse critique de 1’état de 1’art nous permettra de définir le cadre théorique de notre
propre étude (§1.6).

1.1 Egquilibre d’une fissure

1.1.1 Analyse de Griffith

[Griffith] a explicité 1’équilibre d’une fissure & la lumiére du premier principe de la
thermodynamique : une fissure est stable si pour une variation réversible de sa longueur la

variation de son énergie libre est nulle.

Considérons le chargement d’un corps élastique contenant une fissure initialement immobile
de longueur a et de largeur unité. La variation de 1’énergie totale du systéme est:

dU = (-dW + dU,) + dU ou dU =dU,, +dUj, (1.1)

avec W le travail des forces extérieures, Ug I’énergie élastique emmagasinée, Uy = (-W + Ug)

I’énergie mécanique totale et Us 1’énergie des surfaces libres.

L’ équilibre correspond donc a a—g—“—"— + aTUS— =0, (1.2)
a a
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U,

e e 510
la fissuration réversible a M

—==<0, 1.3
oa oa (13)
la cicatrisation réversible a aU—M + a& ~0. (1.4)
oa oa
En premiére approximation dUs = 2yda, (1.5)

avec 2da 1’accroissement de surface di a la fissuration et y ’énergie de surface.

-oU . . . . oy
En notant G = 5 M le taux de restitution d’énergie mécanique, la condition d’équilibre
a

(équation 1.2) devient G = 2y. (1.6)

L’illustration en est donnée par 1’expérience de clivage du mica conduite par [Obreimoff],

figure 1.1.

SO l
e I iy ]

Figure 1.1 : dispositif de clivage du mica d’[Obreimoff].

Dans cette configuration il y a équilibre stable (i.e. I’énergie totale du systeéme connait un
minimum figure 1.2) pour une distance constante entre le bord du coin et le front de fissure :

32 \V
1=(31‘i‘2yh J‘, (1.7)

ou E est le module d”Young du mica.

On observe effectivement a 1’introduction du coin que le clivage se propage, puis s’arréte. Si
I’on continue d’enfoncer le coin 2 vitesse constante la fissure se propage a la méme vitesse (1
reste constante). Inversement, si I’on retire le coin, le clivage se résorbe au moins

partiellement.
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Figure 1.2 : énergie d’une fissure de clivage en fonction de sa longueur, d’aprés [Lawn].

1.1.2 Notion de ténacité

Le formalisme élaboré par Griffith ne met pas en évidence la résistance propre du
matériau 2 la fissuration. [Irwin] remédie a cette lacune grice a la mécanique des milieux

continus.

Dans un systéme de coordonnées cylindriques (r,0) rapporté au front de fissure (figure 1.3),
les composantes du tenseur des contraintes sont le produit d’une fonction géométrique de

répartition, f;;(0), et d’une constante exprimant I’intensité du champ de contrainte, K, :

oy =[f“(0)] K. ' (1.8)

V2mr

Le facteur d’intensité de contrainte dépend du mode d’application et de la valeur des charges,

ainsi que de la géométrie de la fissure : en mode I (ou mode d’ouverture, figure 1.3) pour une
fissure de longueur a: K, = Yo \/; , (1.9)

avec Y un facteur de forme,

o la contrainte d’extension.
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Figure 1.3 : fissure sollicitée en mode I,

axe 1 : front de fissure, axe 2 : direction de propagation.

En élasticité linéaire le calcul du travail de fermeture de la fissure conduit pour chaque mode
de chargement 2 une relation bijective entre G et K. L’équilibre énergétique (1.6) peut donc
étre traduit par un critére sur le facteur d’intensité de contrainte :
K =Kg, (1.10)
avec K¢ la ténacité, grandeur caractéristique de la résistance du matériau dans le mode de

chargement considéré.

2
En mode I G, = % en contraintes planes, (1.11)
2
ou G, =%(1—v2) en déformations planes.  (1.12)
D’ou K. =+/2E7, (1.13)
2E
ou KIC = (1_—3,2) . (114)

1.1.3 Généralisation

L’ analyse développée ci-dessus conduit a considérer 1a ténacité comme une propriété
intrinséque du matériau. Pourtant, celle de certaines céramiques augmente avec la longueur de
la fissure (notion de courbe de renforcement). Inversement, celle du verre diminue fortement
en présence d’eau. L’examen des hypothéses émises par [Griffith] permettra d’intégrer ces

observations & un critére d’équilibre généralisé.
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Premiérement, le solide étant considéré comme idéalement élastique, 1’énergie consommée
par la propagation de la fissure est assimilée  1’énergie des surfaces nouvelles. Or plasticité,
transformation de phase ou pontage de la fissure peuvent s’opposer & la propagation en
consommant une partie de I’énergie mécanique disponible. Inversement, le cyclage peut
fragiliser le matériau en amont de la fissure. [Irwin] et [Orowan] complétent donc le bilan

énergétique (équation 1.1) d’un terme dissipatif (Up) :

dU =dU,, +dUg +dU,,. (1.15)
La résistance  la propagation (R) est alors définie comme 1’énergie nécessaire a la création
d’une unité de surface : R = a(—UsaiD). (1.16)
A I’équilibre G = R. : 1.17)

Deuxiémement 1’énergie de surface dépend des interactions physiques (adsorption) ou
chimiques (réaction en front de fissure) avec I’environnement. La quantité dUs=2ygda pourra
étre identifiée au travail réversible d’adhésion de Dupré mesuré dans 1’environnement

correspondant [Orowan].

On décomposera donc R = 2yg + Rp, (1.18)
avecR, = Wp :
da

1.2 Cinétique de propagation
1.2.1 Approche théorique

L’ évolution d’une fissure n’est pas forcément réversible, notamment lorsque sa vitesse
est non nulle. Considérant que pour des vitesses modérées le systéme connait une succession
d’équilibres contraints, [Rice] généralise I’analyse de [Griffith] aux fissures en mouvement en

intégrant un terme entropique au bilan énergétique :

dU=-G'da+TdS. (1.19)
avec T la température absolue, S I’entropie et G" = G-R la force motrice de I’extension ou de

la fermeture de la fissure.

Si les échanges caloriques entre le systeéme et 1’environnement extérieur sont isothermes alors
dU=dQ, (1.20)
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avec dQ la chaleur échanggée.

Le deuxiéme principe de 1a thermodynamique nous indique par ailleurs que

ds =9—9+Adt , (1.21)

T
avec A =0 la vitesse de création d’entropie et t le temps.

En combinant ces trois équations et en explicitant la vitesse de propagation de la fissure

v =da/ dt on obtient :

G'v
A= . 1.22
- (1.22)
Donc G'v =0. (1.23).

L’équation 1.23 constitue un critére de Griffith généralisé : si G < 0 alors v < 0,

3 : *
inversement si G = 0 alors v=>0.

La fonction v(G") peut étre explicitée grice 2 la théorie générale de cinétique des processus
[Lawn]. Notons respectivement AF" et AF les énergies libres de rupture et de formation

d’une liaison inter-atomique.

A 1’échelle moléculaire la vitesse (positive ou négative) du processus est la somme statistique

des vitesses de destruction et de formation des liaisons inter-atomiques en front de fissure :

— AF* —AF~
é—vo[exm ) e )], (1.24)

ou k est la constante de Boltzmann, T la température absolue et vg la fréquence fondamentale

de vibration du systéme.

En posant d la distance inter-atomique, on peut exprimer la vitesse de propagation ou de

cicatrisation de la fissure :
v=d¢ . (1.25)

En premiére approximation AF* =E,* aG’, avec E, et oL une énergie et une aire d’activation
respectivement, donc

-E oG *
= 2 )sinh . .
v =2dv, exp( T }sinh[ T ] (1.26)
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L’ allure générale de ce sinus hyperbolique est représentée en figure 1.4. Elle est indifférente &

une éventuelle action de 1I’environnement.

V>0 (log)

propagation

cicatrisation 0

G*

V<0 (log)

Figure 1.4 : allure de la fonction théorique v(G*) d’aprés [Lawn].

Pour G* >> 0 la vitesse de propagation se simplifie en :

v=dy, e}‘(p(_E

k'I? .)exp[ T ]. 1.27)

1.2.2 Données expérimentales

Les grandeurs accessibles en premiére intention sont la vitesse de la fissure v et la
contrainte appliquée, donc le facteur d’intensité de contrainte. La figure 1.5 présente dans une
échelle semi-log des courbes v(K) caractéristiques, obtenues sur une zircone en milieu inerte

(vide secondaire ou huile silicone) et en milieu humide (humidité relative ou immersion).

En milieu inerte, 1a courbe est linéaire croissante au dessus d’un point d’inflexion ou seuil de
non propagation, que 1’on peut identifier comme le lieu de 1’équilibre énergétique. Elle est

réputée dépendre de la cinétique de rupture des liaisons inter-atomiques par voie mécanique.

En milieu humide, les courbes présentent un seuil et une portion linéaire croissante (stade I),

puis un palier (stade II) et une seconde portion linéaire croissante (stade III).
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Le facteur d’intensité de contrainte au seuil décroit lorsque la concentration en eau augmente,
ce qui peut étre attribué au déplacement du lieu de I’équilibre énergétique par diminution de
I’énergie de surface (Yg).

Le stade I est féputé dépendre de la cinétique intrinséque de rupture des liaisons inter-
atomiques en présence d’eau. Sa pente insensible a la concentration en eau est plus faible que
dans le cas de la propagation en milieu inerte.

Le stade II est fortement dépendant du degré d'hygrométrie : il serait atteint lorsque la
quantité d’eau consommée par la propagation égale celle apportée en front de fissure par la
diffusion.

Le stade III rejoint 1a courbe obtenue en milieu inerte : 1a propagation serait alors tellement

rapide que 1’eau ne diffuserait pas assez vite pour suivre le front de fissure.

10 -2
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Figure 1.5 : courbes v(K) d’une zircone en milieu humide ou inerte d’apres [Chevalier et al].

A eau distillée & 75°C ; A eau distillée 4 25 °C ; ° air ambiant 4 25°C ;
m] huile silicone 4 25°C ; A4 vide secondaire & 25°C.

Cette analyse qualitative ne peut étre vérifiée sur la seule courbe v(K), qui est la composée
des relations v(G*) et G*(K) [Lawn]. En effet, sauf & présumer de cette derniére, les stades I
et III ne conservent pas a priori la forme en sinus hyperbolique. Plus encore, les phénomenes
dissipatifs dépendant de nombreux parameétres, les relations G*(K) et donc v(K) ne sont pas

forcément bijectives.
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Dans le cas de la zircone, I’analyse des mécanismes de transformation de phase a permis

[Chevalier et al] d’expliciter la relation G*(K) et de tracer une courbe V(G*) en milieu humide,

figure 1.6 . Elle présente un point d’inflexion et trois stades comme la courbe v(K).

Conformément 2 la notion d’équilibre la vitesse tend vers O lorsque G tend vers 0. On

retrouve par ailleurs la dépendance mathématique prévue par 1’analyse physique :

+ la zone d’inflexion et le stade I peuvent €tre modélisés conjointement par un sinus
hyperbolique (équation 1.26) ;

. 1;1 vitesse en stade II peut étre calculée a partir de la quantité d’eau diffusant jusqu’en front
de fissure vpp=Fd avec d la distance inter-atomique et F le flux (une molécule d’eau
consommée par liaison rompue) ;

« le stade III peut lui aussi étre modélisé par un sinus hyperbolique.

13
2
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G* (N/m ?2)
Figure 1.6 : courbe v(G") d’une zircone en atmosphere ambiante, données d’apres

[Chevalier et al].

1.3 Cas duverre

Le verre est le plus souvent caractéris€é en traction sous chargement statique
(e constante) ou monotone (& constante). Les défauts étant généralement surfaciques, ceux

présents sur les bords paralléles a 1a direction de sollicitation sont globalement en mode I.

Dans cette configuration, le taux de restitution d’énergie mécanique augmente continfiment

avec la longueur de la fissure. Le verre ne connaissant pas de phénomene de renforcement,
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c’est & dire d’augmentation du taux de dissipation d’énergie avec la longueur de la fissure, la
force motrice augmente continiment sitdt la propagation amorcée. L’équilibre est donc
instable (i.e. il correspond & un maximum d’énergie figure 1.7): deés qu’il est dépassé la

fissuration s’accélére jusqu’a la rupture de 1’échantillon.

== "quilibre

-="
-
™

Us+Un

U=

Figure 1.7 : énergie d’une fissure dans un corps €lastique sous sollicitation statique en

mode I, d’aprés [Lawn].

En milieu inerte cette rupture intervient quasi instantanément (Ki= Kic*) ou jamais (K< Kic).
Ce caractére brutal peut étre attribué 4 une augmentation trés rapide de la vitesse avec la force
motrice, comme observé sur la courbe v(K) de la zircone. Cela a réguliérement conduit a
considérer la ténacité comme une grandeur caractéristique de la rupture, nonobstant sa

définition comme le lieu de 1’équilibre énergétique.

En milieu humide on observe des ruptures différées pour des sollicitations parfois trés faibles.
Ce phénomene appelé fatigue statique pose un probléme de dimensionnement et a donc
motivé un grand nombre d’études tant sur les mécanismes d’action de 1’eau, la cinétique de
propagation, que la prévision des durées de vie. Toutefois, la confusion sur la nature de la
ténacité a souvent induit un biais fondamental. En effet pour de nombreux auteurs le défaut
croitrait a vitesse lente jusqu’a rupture explosive pour une taille critique a. telle que la ténacité
en milieu inerte soit atteinte :

a, =Ko Y. (1.28)

Mais, soit la ténacit€é est mesurée en milieu inerte et donc ce scénario n’ont aucune

signification en milieu humide, soit la propagation lente (dite sous critique) a lieu en dessous
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de 1’équilibre et échappe donc au premier principe de la thermodynamique. Les conséquences
en sont multiples tant pour 1’analyse des cinétiques de propagation que pour les calculs

durabilistes ; nous les signalerons au cas par cas en présentant I’état de 1’ art.

1.3.1 Actiondel’eau

Elle est réputée procéder d’un phénoméne de chimi-sorption dissociative : aprés
adsorption en front de fissure, une molécule d’eau hydrolyse un pont siloxane a une vitesse
dépendant de I’extension des liaisons inter-atomiques [Michalske & Bunker]. Le bilan

chimique de la réaction est :

— §i—O—Si— + H,0 — —Si—OH + HO—Si—.

Concernant les verres alcalins dont le verre E, cette réaction peut étre accélérée voire occultée
par I’extraction des ions alcalins superficiels (sodium, aluminium...) et leur remplacement par

des protons :

—Si—O—M +H'— —Si—O—H +M".

Dans 1’eau cette réaction entraine la basification progressive du milieu [Wiederhorn, 2].
L’hydrolyse des ponts siloxanes est alors catalysée selon le scénario établi par
[Charles & Hillig] :

| | | |
—Si—O—Si— + O — —8i—0" + HO—Si—,

—Si—0" +H,0 + HO—Si— — —Si—OH + HO—Si—+OH..

En milieu confiné comme dans un composite, ceci conduit in fine & la précipitation de sels

alcalins [Jones et al].
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En immersion dans un acide fort, les quantités d’ions extraits sont plus importantes
[Metcalfe &Schmitz]. La diminution conséquente du volume spécifique des couches

superficielles conduit & leur mise en tension voire 2 leur fissuration spontanée, figure 1.8.

E-GLASS

@ ® ]
- ‘v v 'e

leached out

Center intact /

W

Figure 1.8 : principe et conséquences de 1’extraction ionique, [OCF].

1.3.2 Courbes de propagation

L’estimation de 1’énergie de surface du verre a partir des mesures de ténacité
[Zarzycki] est deux 2 trois fois supérieure aux valeurs obtenues par des moyens physiques
[Lawn], ce qui révéle des phénomenes dissipatifs non négligeables. Pourtant, excepté dans le
cas des défauts d’indentation qui connaissent une plasticité localisée, le bilan énergétique de
la fissuration n’est jamais explicité. L’analyse des cinétiques de propagation s’appuie donc
exclusivement sur les courbes v(K). Malgré des incertitudes élevées, celles-ci présentent

généralement les trois stades caractéristiques précédemment décrits (cf. §1.2.2).

Plusieurs formes mathématiques concurrentes sont réputées pouvoir décrire le stade I [Bubel

et Matthewson], [Tomozawa 2] :
. v=A K", (1.29)
e v=Aexp®n:K), (1.30)
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o v=Asexpi;Kd). (1.31)

Le coefficient de fatigue statique n est fonction de la nature chimique du verre et de
I’environnement. Dans 1’eau ou en atmosphére humide il est compris entre 15 et 40 (loi
puissance) ; il diminue dans les solutions acides [Cowkingetal, 1] ou en présence d’un
revétement organique [Ritter]. Les stades II et III sont généralement peu étudiés car ils sont de
moindre importance pratique (cf. §1.3.3). Quant au seuil, sa mise en évidence délicate (cf.
§3.1) et la notion de propagation sous-critique ont souvent conduit soit & I’ignorer

[Bubel & Matthewson], soit a le remettre en cause [Hohne & Ullner].

La seule courbe v(K) publiée & notre connaissance pour le verre E ne présente ainsi que le

stade I (figure 1.9). L’estimation du coefficient de fatigue statique n est de 15 (loi puissance).
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Figure 1.9 : courbe v(K) du verre E massif dans I’eau d’aprés [Aveston et al].

-1.3.3 Prévision des durées de vie

Le temps a rupture d’une piéce ts est le temps nécessaire 4 un défaut pour la traverser,

C’est & dire pour se propager de sa taille initiale ag & ¢ le diametre de la section ot il se situe.
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Le verre ne connaissant pas d’effet de cyclage ou de renforcement, la vitesse de propagation
d’un défaut 2 un instant t est réputée ne dépendre que de son facteur d’intensité de contrainte,

c’est & dire de sa taille et de la contrainte appliquée.

Considérons une sollicitation prolongée périodique ou statique. La duré de vie d’une piéce
sera infinie si, pour la contrainte maximale imposée, le facteur d’intensité de contrainte du
défaut le plus critique dans son état initial est inférieur au seuil. Elle sera finie dans le cas

contraire ; le calcul pourra en étre fait par intégration de I’égalitéy =da/dt de t=0 A tset de

a=ag 4 ¢ en explicitant Ia loi de propagation.

Les stades II et ITI correspondant & des sollicitations élevées (i.e. des temps de vie trés courts),
on ne s’intéresse généralement qu’aux défauts se propageant initialement en stade I. Etant
donné les vitesses mises en jeu, on néglige alors la contribution des stades II et III au temps
de propagation. Par ailleurs, on néglige implicitement que, compte tenu des variations de
sollicitation, un défaut pourra se propager a certains moments et &tre stable & d’autres. La
modélisation de la loi de propagation est donc réduite au stade I. Une littérature abondante
discute du choix de la forme mathématique adéquate : en effet si les estimations numériques
des temps de vie sont identiques sur le domaine d’identification des paramétres des
différentes lois, elles divergent aux faibles facteurs d’intensité de contrainte [Matthewson].
Toutefois, ce choix ne semble critique que par méconnaissance du seuil qui borne I’intervalle

d’intégration mais qui est completement négligé par la littérature.

Nous exposerons donc les calculs analytiques les plus simples, c’est & dire ceux réalisés avec

une loi de propagation puissance.

v=AK2et K, =5 (t)Y+a,

donc dt = L. (1.32)

Ao(t)" Y a?

Par défaut d’informations, Y est implicitement considéré comme constant (= «/7? ),

tf [ da
done [o(t)*dt =[——— (1.33)
°  AY"a?
tf 2-n ]?
1 2 | =
et [o(t)"dt= n-———[a 2} : (1.34)
'!: AY" 2-n .
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Compte tenu des ordres de grandeur de n, ap et ¢, on peut négliger le premier terme de

I’intégrale,
tr zaz_Tn nota: remplacer @ par a, = KIZCO';:,Y'Z n'a
donc .([O' t)"dt = W‘;_z—). (1.35) pour  ¢effet que de limiter la validité de

Dapproximation @ 0np,<0,5 0; environ.

Or Kic = 6; (20)'”Y,
avec ©; la résistance mécanique de la piéce telle qu’elle aurait ét€ mesurée en milieu inerte.

(Nous montrons en annexe Al que cette égalité n’est valable que si la vitesse de chargement

est trés lente.)

Donc:

tf 2-n n-2

[otrat=2me o (1.36)
9 AY*(n-2)

¢
Pour tout chargement périodique a 1’échelle de 1a durée de vie de la piéce f o(t)"dt ot , donc
0

I’équation 1.36 pourra donc €tre écrite

2K 2—na. n-2
t; = Ic i ) 1.37
f AY *(n-2)10 2, (1.37)
t n
avec Omax 1a contrainte maximum etA = %I( a(t)J dt. (1.38)
0 O.max

Dans le cas d’un chargement statique 6(t) = G,pp= Omax €t A =1 donc

_ 2Kiror?
ot AY (n-2)|

app

(1.39)

Vérifier directement ces résultats suppose d’une part que 1’on dispose d’une courbe v(K) pour
estimer A et n, d’autre part que 1’on puisse accéder a ;. A défaut de pouvoir réaliser sur une
méme éprouvette un essai prolongé et un essai monotone, on montre généralement que le
logarithme du temps 2 rupture moyen d’un groupe d’éprouvettes varie linéairement avec le

logarithme de 1a contrainte appliquée (figure 1.10).
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On peut par ailleurs utiliser des éprouvettes a la surface desquelles on aura créé un défaut
connu et reproductible. [Lii] a ainsi pu prévoir numériquement la durée de vie en fatigue

d’éprouvette entaillées.
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Figure 1.10 : courbe de fatigue statique de fibres optiques, d’aprés [Wang et al].

1.4 Comportement statistique d’une population d’éprouvettes

Au sein d’une population d’éprouvettes issues du méme procédé de fabrication, la
distribution des tailles de défauts induit une distribution des propriétés a rupture qui peut étre

décrite par la théorie du maillon le plus faible.

Chaque éprouvette de longueur L est représentée comme 1’association en série de N maillons
indépendants de longueur dx, dont un seul suffit & entrainer la rupture. La probabilité de

survie de 1’éprouvette (S) est donc le produit de la probabilité de survie de tous les maillons

): S=]]s. (1.40)
N

Pour une section constante [Weibull] a suggéré que la résistance mécanique des maillons suit
Om

une distribution de type :  r(g)=1-s(c) = (ﬂ) dx (1.41)

o, est la résistance mécanique minimum d’un maillon (pour le verre on considerera que
6,=0), m caractérise la largeur de la distribution et oy est un facteur d’échelle qui situe la

résistance moyenne des maillons.
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o
Des équations 1.40 et 1.41 on tire: S= H(I—(E—] dx). (1.42)
N M

Comme (_a_) dx <<1 et N trés grand il vient
ol
M
L o m
S =exp(—.[ — | dx)|. (1.43)
, o\ Om

Si comme lors d’un essai de traction la contrainte est uniforme dans 1’éprouvette, on obtient
m
o
S(O') = exp( O'IJ—_IIm ) . (144)
M

A T’échelle macroscopique, I’exposant m (ou module de [Weibull]) caractérise encore la

largeur de la distribution des résistances mécaniques. Pour des échantillons de longueur L le

facteur d’échelle devient o, = o, L™ (la valeur moyenne étant o,,,, = o,['(1+1/m)avec

I'(1+1/m) =1 pour les valeurs usuelles de m). On écrit donc généralement :

S(O')=exp(~[o_i} ! (1.45)

0

D’otu log[—In(S)] = mlog[c]—mlog[c,]. (1.46)

Cette dépendance est généralement bien vérifiée: sur un grand nombre d’éprouvettes
identiques les distributions expérimentales des résistances mécaniques sont linéaires dans une
représentation dite de [Weibull], log(-In(S)) = f(log(c)), figure 1.11. On identifie alors m a la

pente de la droite puis on calcule 6y & partir de 1’ordonnée a I’origine.

Si ’on veut utiliser ces résultats pour une seconde population d’éprouvettes de méme nature

et de longueur différente, on écrira :

Lo ¥
S(o)= exp(—E(O_—J ), 1.47) |

0
avec Ly 1a longueur des éprouvettes de référence et L 1a longueur des éprouvettes dont on veut

prévoir les propriétés.

Nous examinerons en annexe Al I’effet de la vitesse de chargement et de I’humidité sur les

distributions des résistances mécaniques.
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Figure 1.11 : distribution des résistances mécaniques (représentation de [Weibull]) de

monofilaments de verre E d’aprés [Zinck et al].

Des considérations analogues pourraient conduire a la construction d’une loi statistique sur les
durées de vie sous sollicitation prolongée. Celle-ci est généralement construite en couplant la

distribution des résistances mécaniques (€q. 1.45) et la relation entre résistance et temps a

rupture (éq. 1.37).

Cette derniere est implicitement considérée comme bijective, ce qui suppose que le facteur de
forme n’est pas distribué. Cette hypothése peut se justifier si ’on considére que la variation
Y(a) a pu étre négligée dans les calculs de 1a durée de vie, et que tous les défauts tendent vers
le méme facteur de forme (longueur importante et rayon de courbure proche de la distance

inter-atomique).

On peut alors montrer que les distributions des temps a rupture et des résistances mécaniques
sont de méme nature statistique [Lii]. Ainsi en injectant 1’expression de si donnée par

I’équation 1.37) dans 1’équation 1.45, on obtient :

S(t) = exp[- ty‘zﬂy‘zaz{{’"ZC} , (1.48)

2 %—2 t n
ﬁc[ﬂJ etth(a_«zJ .

2Kic"op o\ o

max
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La forme de la fonction S(#) a largement été vérifiée pour des populations d’éprouvettes

massives sous sollicitation statique :

« dans une représentation de [Weibull] log(-In(S)) = f(log(t)) on obtient une droite, dont la
pente vaut ’% _2 selon I’équation 1.48 (figure 1.12) ;
o le logarithme du temps 2 rupture moyen positionnant cette distribution varie linéairement

avec le logarithme de la contrainte appliquée, selon une pente que I’équation 1.46 nous dit

valoir -n (figure 1.10).

Ces deux moyens de calculer n sont généralement convergents, mais les estimations peuvent

tout de méme varier de plus de 20% [Jakus & Coyne].

0.99 j 1 1 T I T
0.9
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10° - 10° 10* 10°
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Figure 1.12 : distribution des durées de vie (représentation de [Weibull]) d’éprouvettes

d’alumine sous sollicitation statique en humidité relative d’aprés [Wiederhorn & Fuller].

Les cercles noirs en téte ou queue de distribution correspondent 2 des ruptures précoces ou des survivantes.

En procédant au calcul du facteur A grice a une estimation préalable de n, [Lii] a par ailleurs
montré que la probabilité de survie en un temps donné est la méme pour deux essais statique
et cyclique tels que Gpp = A6, .. La synthése de ses résultats dans un diagramme SPT (pour

Strength-Probability-Time) donne & tout instant une courbe log(-In(S)) = log(cequ=7\.”“0'max)

linéaire de pente approximative 77 1) o> comme prévu par I’équation 1.48.

Durabilité du verre 33



v ..[:{fvw' Y

In(-In(1-S))

tf(s)
°F o 10°
t © 10°
-1F o 10®
L & 10°
-2 L
10

Ceq (Mpa)

Figure 1.13 : log(-In(S)) = f[log(Cequ= 7»”“0‘,,,“)], éprouvettes de verre sous sollicitation

statique (trait plein) ou cyclique (symboles) en humidité relative, d’apres [Lii].

1.5 Comportement d’un écheveau de fibres

Les calculs précédents peuvent a priori €tre transposés aux fibres dans un écheveau
sollicité en traction a déplacement impos€ : les fibres étant d’une part parali¢les et d’autre part
purement é€lastiques, elles connaissent toutes la méme déformation (e=6l/1) et la méme
contrainte (0=Ee). II a effectivement pu &tre vérifi€ la probabilit¢ de rupture des
monofilaments au sein d’un écheveau sous sollicitation statique ou monotone suit une
statistique de Weibull sur le temps ou la déformation [Cowking et al, 1&2] figure 1.14. Pour

plus de simplicité les équations 1.45 et 1.48 seront réécrites :

S(a)=eXp({-;—] )\ (1.47)

0

S(t) = exp{— tV—zz%-Ze:Zf-zc] , (1.48)

-

€

n 2 %—2
avecC=(E (n-2)AY J .

2K¥rer
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Figure 1.14 : distribution des résistances mécaniques ou des temps a rupture dans un
écheveau de fibres de verre E sous déplacement imposé (a) monotone en air ambiant ou (b)

statique en immersion, d’aprés [Cowking et al, 1&2].

Dans le cas d’une sollicitation 2 effort imposé, la rupture progressive des monofilaments
entraine I’augmentation de la charge subie par les survivants jusqu’a la rupture de I’écheveau.
[Aveston et al] ont montré que la cinétique de rupture des fibres est obtenue par la résolution

d’une équation différentielle :

n- .n;z- 1c . )
[( - J 2S(t)_S(t)““(InS(t))m |d5() _AKigYo0P” (g 5y
N,0o, Nodt 2N, 002)"

avec P la charge imposée, Ny le nombre de fibres dans I’écheveau, o la section d’une fibre, S
la probabilité de survie, 6o et m les caractéristiques de la distribution des résistances

mécaniques, A et n les paramétres de la loi de propagation.

Par ailleurs, ’équation 1.51 permet d’expliquer la relation expérimentale linéaire de pente —n
entre le logarithme du temps 2 rupture de I’écheveau et le logarithme de la charge appliquée
[Aveston et al]. Ce dernier résultat est encore vérifié sur meche de fibres imprégnée d’une
matrice organique [Aveston et al], ce qui suggére qu’en premiére approximation la cinétique
d’endommagement d’un composite unidirectionnel serait celle d’un quasi écheveau de fibres

indépendantes les unes des autres.
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1.6 Conclusion

La rupture des fibres de verre en milieu humide semble donc pouvoir étre décrite par un
formalisme associant une distribution statistique des tailles de défauts sur les monofilaments
et une loi de propagation. Un des objectif de cette étude sera d’examiner si ce formalisme et
une hypothése décrivant un volume élémentaire représentatif au sein d’'un composite comme

un quasi-écheveau permettent de décrire la phase de premier endommagement de ce dernier.

Afin de définir notre démarche, nous examinerons a priori les modalités d’utilisation des
équations donnant la probabilité de survie des fibres en fonction du temps et de la
déformation ( §1.5), puis leur pertinence dans les conditions hygrothermiques vues par le

verre au sein d’un composite.

D’aprés I’équation 1.50 la probabilité de survie des fibres peut étre calculée pour toute
sollicitation statique ou cyclique a partir des seuls parametres C, m et n. Leur identification ne
requiert théoriquement que deux essais : un essai’'monotone en milieu inerte pour obtenir m
via la pente de log(-In(S)) = f(log(€)), un essai statique en milieu humide pour obtenir C et n
via I’ordonnée 4 1’origine et la pente de log(-In(S)) = f(log(t)). Pratiquement les estimations
statistiques de n s’avérent insuffisamment précises pour étre plus que descriptives [Lawn]. Il
nous appartiendra donc d’en proposer une nouvelle pour questionner les capacités prédictives

du modéle.

Dans le cas de fibres voyant des quantités d’eau limitées diffusant & travers une matrice
organique, on peut par ailleurs s’interroger sur 1’hypothése de défauts se propageant tous en
stade I qui préside aux calculs précédents. Sa validité est en effet soumise aux conditions
hygrothermiques :

« en immersion directe, le stade I occupe un trés large intervalle de facteur d’intensité de
contrainte, la courbe log(In(1/S)) ne montre donc pas d’écart & la linéarité (cf. figure
1.14);

« en humidité relative, on observe par contre des déviations positives (ruptures précoces) et
négatives (survivants) en téte et queue de distribution, que 1’on peut attribuer aux stades

II/TII et au seuil respectivement (cf. figure 1.12).
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Or la proportion de fibres ne connaissant jamais la rupture est une information capitale pour le
dimensionnement d’un composite. Il parait donc nécessaire de caractériser et de prendre en

compte le seuil de non propagation.

Afin de répondre i ce double objectif, il nous a semblé pertinent de coupler 1’analyse
statistique des résistances mécaniques et des durées de vie au tracé de la courbe v(K), qui
fournira des estimations du seuil Kjs et du coefficient n. Toutefois, la cinétique de propagation
est trés difficile & caractériser sur une éprouvette massive et le sera encore plus & I’échelle de
monofilaments de faible de diamétre dans un composite. Nous proposerons une méthode
basée sur un appariement statistique des distributions des résistances mécaniques et des temps
4 rupture au sein d’une population de fibre représentative (cf. Chap. 3). L’ensemble de notre
approche repose donc sur 1’acquisition des cinétiques de rupture de fibres sous sollicitation

monotone et statique.
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2 MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES
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2 Matériaux et techniques expérimentales

Dans le cadre de la démarche exposée en conclusion de 1’analyse bibliographique, nous
aborderons successivemeﬁt des configurations de complexité croissante :
o écheveau de fibres sous sollicitation statique,
« composite de laboratoire préalablement vieilli sous sollicitation statique de relaxation,

« portion de structure préalablement vieillie sous sollicitation statique puis cyclique.

A chacune de ces étapes correspondent des moyens d’investigation des cinétiques de rupture
des fibres :

« la traction instrumentée en émission acoustique ;

« la flexion instrumentée en analyse d’images;

 le suivi de la perte de raideur d’éprouvettes de flexion en fatigue.

Les deux premiéres techniques permettent d’accéder directement & un nombre de fibres
rompues en fonction du temps ou de la déformation, selon que I’essai est statique ou
monotone. L’utilisation de la perte de raideur comme traceur de I’endommagement repose sur
I’établissement, a 1’aide de 1’analyse d’images, d’une relation empirique entre une quantité
locale de ruptures de fibres et la raideur macroscopique de 1’éprouvette de flexion. Cela résout
deux problémes: d’une part l’insuffisante transparence du matériau industriel pour le
soumettre a la détection optique, d’autre part la nécessité de procéder a des essais de fatigue

cyclique.

2.1 Matériaux

Le matériau industriel qui nous a ét€ soumis se présente sous la forme de poutres
unidirectionnelles courbes de section droite. Cette géométrie correspond & une portion de
structure porteuse destinée a 1’exploitation pétroliere off-shore. La flexion trois points sera
considérée comme représentative des sollicitations en service. Cette configuration particuliére
et un taux de porosité important nous ont conduits & produire un matériau plan de méme
nature mais de meilleure qualité du point de vue de I’imprégnation, afin de pouvoir mener des

observations microscopiques in situ.
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2.1.1 Fibres

Les fibres utilisées sont d’une nuance de verre E (Ecr ou Advantex ©, Owens Corning
Fiberglass) développée pour augmenter sa résistance a 1’extraction ionique. Sa composition
est surtout caractérisée par 1’absence de bore (tableau 2.1). Sa masse volumique est de

2,6 g/cm3 , son module de 72,5 GPa et sa ténacité de 0,7 MPa.m®, données fournies par OCF.

Composition moyenne (%) Verre E Ecr
SiO, 52-56 52-56
AlO3 12-16 10-15
B,03 5-11 -
Ca0O 15-25 18-25
MgO 0-5 0-5
Na,0+K,;0 0,5-2 0,5-2
Fe;03 0,05-0,5 0,05-0,5
ZnO - 2-5
TiO; 0-1 0,3

Tableau 2.1 : composition des verre E et Ecg d’aprés [OCF].

La surface des fibres est conditionnée par le dép6t d’un ensimage. La présence d’un
organosilane (R-Si-(OH);) dans celui-ci assure le couplage mécanique entre les fibres et la
résine époxy. Les groupements silanols (SiOH) se condensent entre eux ou avec leurs
homologues présents & la surface du verre et le radical organique (R) réagit chimiquement

avec la matrice :

OH OH

| | A

R — Si —OH+HO— VERRE — R — Si — O— VERRE + H,0

OH OH
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2.1.2 Composite de laboratoire

Le renfort utilisé est un fil de 1200 Tex, contenant environ 3400 fibres de nuance
Advantex et de diamétre 13 um. L’ensimage 2 base de diglycidyl-silane est spécifique aux

poly-époxides.

La matrice est obtenue par polycondensation :

e d’un prépolymeére diépoxide DGEBA (Epikote 828 Shell), 100 parties
0 CH OH CH,
\ [ | | /A
CHy—CH—CH,— O (|:_©_0_ CH,— CH— CH,— o];@— (|:—©_0_ CH,— CH—CH,
CH, CH,
e et d’un anhydride (méthyl-nadique NMA), 90 p
(o}
CcH
(o}
(o}
e catalysée par une amine tertiaire (BDMA). 2p
CH;:,\N _CH3

La mise en ceuvre a été réalisée sur une installation pilote de I'IFP, par enroulement
filamentaire autour d’une plaque plane (figure 2.1) puis cuisson entre deux contre-moules a
état de surface miroir. Cette derniére étape comprenait une heure de gélification & 80 °C puis

deux heures a 140 °C.

L’état de cuisson de la matrice a été contr6lé par analyse thermomécanique dynamique
(mesure de tand avec une sollicitation de flexion a 2 Hz et une rampe de température de
2 °/ min) : lors de deux passages consécutif le pic de transition mécanique principale (T¢)

s’est révélé stable a 140 °C.
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Figure 2.1 : dispositif d’enroulement filamentaire.

L’optimisation de la vitesse d’enroulement ainsi que 1’introduction de souffleurs d’air chaud
sur la chaine d’enroulement ont permis d’atteindre un bon état d’imprégnation, caractérisé par

la transparence du produit malgré son épaisseur de 2 mm.

Sa composition, déterminée par mesure de densité et perte au feu, est :
e verre 57 £1 % en volume,
e matrice43 1 %,

e porosités < 0,5 %.

Cette qualité d’élaboration est confirmée par 1’observation d’une coupe transversale, figure

2.2, qui montre peu de porosités et des intermeches assez peu apparents.
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Figure 2.2 : micrographie d’une coupe transversale du matériau modele.

Les propriétés mécaniques initiales ont été déterminées en flexion trois points a une vitesse de
5 mm / min en atmosphére ambiante. La longueur entre appui (L) était de 60 mm soit 30 fois
I’épaisseur (e), ce qui permet de négliger le cisaillement. Sur la portion linéaire de la courbe
effort/déplacement (figure en annexe A2) on calcule le module d’Young initial (non dégrad€)
Eo =43 £ 1 GPa. L’endommagement est localisé sur la seule face en traction et la déformation

a rupture est de 3,8 + 0,2 %.

2.1.3 Composite industriel

Les fibres utilisées sont de type Ecr sous la forme d’un fil 2400 Tex. La matrice est
une résine DGEBA durcie par un anhydride méthyl-nadique. La configuration courbe a été
obtenue sur une installation industrielle par imprégnation et cuisson continues dans une
préforme hélicoidale de faible pas. Les détails de formulation et de mise en ceuvre présentent

un caractere confidentiel.

Les caractéristiques géométriques du produit sont :
o ¢&paisseur e = 5,2 mm,
e largeur b =10 mm,

e rayon de courbure R = 700 mm.
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Sa composition, déterminée par mesure de densité et perte au feu, est :
e verre 55 % en volume,
e matrice 42 %,

e porosités 3 %.

Déterminé dans les mémes conditions que précédemment, le pic de transition Ty est stable &

140 °C.

Les propriétés mécaniques initiales ont été déterminées en flexion trois points & une vitesse de
5 mm/ min en atmosphére ambiante. La longueur entre appui était de 130 mm soit 26 fois
1’épaisseur, ce qui permet de négliger le cisaillement. L’annexe A2 montre que les équations
générales de la mécanique des poutres planes sont encore valables dans le cas des poutres
courbes. Sur la portion linéaire de la courbe effort/déplacement (figure en annexe A2) on

calcule le module Eo=40*2 GPa. L’endommagement est localisé sur la seule face en

traction et la déformation a rupture est de 3,1 £ 0,2 %.

Composite de laboratoire Composite industriel
e verre Advantex 57 % en volume, e verre Ecr 55 % en volume,
e porosités <0,5 %. e porosités 3 %.

2mn M P— ﬁ
mm,..
< T > 130 mm
< >

oEy =43 GPa e Ey =40 GPa
.8R=3,8% ® 8R=3,1%

Tableau 2.2 : récapitulatif des caractéristiques des composites de laboratoire et industriel en

flexion trois points.
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2.2 Méthodes de caractérisation

2.2.1 Traction sur écheveau instrumentée en Emission Acoustique

e Principe

La difficulté a tester des monofilaments de faible diamétre nous a incité a utiliser I’essai
de traction sur écheveau instrumentée en Emission Acoustique (figure 2.3) avec le concours

de Nathalie Godin (GEMPPM, Insa de Lyon).

Cette technique met a profit la détection par des capteurs piezoélectriques des ondes ultra-
sonores émises par libération d’énergie élastique lors de la propagation d’une fissure. Dans le
cas d’un matériau fragile, le signal acoustique (ou salve) est de courte durée et de forte
intensité. On peut donc détecter individuellement les ruptures de fibres de verre au sein d’une
méche. Afin de connaitre la sollicitation supportée par chaque fibre, on réalise les essais a
déplacement imposé : les fibres étant purement élastiques et de méme longueur, elles
connaissent toutes la méme déformation et la méme contrainte. Le décompte des salves lors
d’un essai monotone (respectivement statique) fournit donc la distribution des résistances

mécaniques (resp. des temps a rupture) [Cowking et al, 1&2].

Capteur
piézoélectrique

Mors de traction

/

Détection [€——]  Amplification

Enceinte PMMA

Fibres non imprégnées

Téte de 1’éprouvette

e,

Figure 2.3 : dispositif de traction sur écheveau instrumentée en Emission Acoustique.
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« Eprouvettes

Les fibres caractérisées sont de nuance Advantex. Les éprouvettes sont réalisées

directement a partir du fil fourni par le fabricant.

Aprés prélevement sur la bobine, les extrémités de I'échantillon sont imprégnées de colle
époxy et insérées dans un tube inox servant de téte de traction. La cuisson de la colle est
réalisée dans une étuve & 80°C. La longueur non imprégnée entre tétes (ou longueur utile) est

de 100 mm.

o Dispositif d’Emission Acoustique

Une chaine d’acquisition Locan-At (Europhysical Acoustics) a été associée a un

préamplificateur (+ 40 dB) et & un capteur piézoélectrique résonant (50 — 200 kHz).

La qualité de la détection dépend des parametres A(dB)

définissant la fenétre d’acquisition. Celle-ci est ﬂ‘ HLT

ouverte lorsque 1’amplitude du signal dépasse un Maximum ~

Y

seuil. Le maximum d’amplitude est ensuite ~ q M

recherché pendant un temps prédéfini (HDT); Seuil N

lorsqu’il est trouvé le systéme est bloqué pendant b J tV
un temps mort (HLT) (figure 2.4). Un coup est \/ b

alors compté. Si le temps mort est insuffisant pour

que I’amplitude ait décru en dessous du seuil, une HDT

A
Y

méme salve est comptée deux fois. Inversement, si

la durée totale de la fenétre d’acquisition est trop Figure 2.4 : fenétre d° isition d" 1
.4 : fenétre d’acquisition d’une salve

importante, on court le risque de compter pour une .
) : acoustique.
seule deux salves consécutives.

Dans notre cas les paramétres d’acquisition optimaux sont HDT = 200 us et HLT = 300 ps.

o Conditions d’essais ‘ .

Les essais monotones (& constante) ont été réalisés a 25 °C en milieu inerte (huile
silicone) et en atmosphére ambiante (50 % H.R.), sur des éprouvettes séchées sous vide ou
exposées une semaine & 1’environnement ambiant respectivement. La vitesse de chargement

était de 0,1 2 5 mm / min, soit 1,67.102 2 8,3.102 ™.
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Les essais statiques (£ constante) ont été réalisés a 25 °C au sein d’une enceinte étanche en
PMMA, sous balayage d’air humide (10 ou 50 % H.R.). Les éprouvettes avaient €té
préalablement exposées une semaine A 1’environnement correspondant. Les déformations
imposées ont varié de 1 4 1,7 %. La vitesse de chargement initiale était de 20 4 50 mm / min,
afin de limiter la propagation des défauts sous des contraintes inférieures au chargement
nominal. Pendant quelques secondes, la détection est alors saturée par le bruit du déplacement
de la traverse et par la trop grande quantité de fibres rompant quasi-instantanément. On a donc
estimé le nombre de ruptures pendant la mise en charge par la diminution de la raideur de
1’éprouvette, puis on a suivi son augmentation par voie acoustique. Aprés 24 ou 48 heures, le
nombre de fibres survivantes a été estimé par émission acoustique lors d’un essai monotone a

rupture.
Des essais cycliques ont été tentés, mais 1’écheveau est alors animé d’une pulsation
d’ensemble (comme un muscle qui se contracte et se reliche) et les fibres ne peuvent donc

étre considérées comme indépendantes les unes des autres.

e Protocole expérimental

Des essais monotones ont été réalisés en atmosphére ambiante sur des éprouvettes non
conditionnées (sortant de 1’étuve de cuisson). Une vitesse de chargement trés faible (0,1
mm / min) a été choisie pour étaler au maximum les événements acoustiques. La figure 2.5
présente les courbes effort-déplacement et nombre de coups-temps correspondant & un méme

essai.

L’ allure continue des deux courbes montre qu’il n’y a pas de phénomeéne d’avalanche et donc
que les ruptures de fibres peuvent étres considérées comme indépendantes les unes des autres.
Conséquemment, une fibre ne pourra casser qu’une fois et cessera alors de contribuer a la
rigidit¢ de I’éprouvette. Par ailleurs, la décroissance monotone de la raideur (rapport
effort / déplacement) indique qu’en premicre approximation tous les filaments sont
équitendus. Sa valeur initiale permet de calculer qu’environ 3000 fibres ont été sollicitées.

2200 événements ayant été enregistrés en EA, le taux de détection est de I’ordre de 75 %.
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Figure 2.5 : données brutes d’un essai monotone sur écheveau ;

atmosphére ambiante, 0,1 mm / min, éprouvette non conditionnée.

La probabilité de survie des fibres au sein de 1’écheveau (S) est déterminée pour chaque
niveau de déformation (€) par deux méthodes :

_R(g)
e S(e)= R’ 2.1)

avec R(€) 1a raideur résiduelle de 1’éprouvette a la déformation € et Ry sa raideur initiale,

. N©
« S(e)=1 N’ 2.2)

T

avec N(€) le nombre cumulé de coups a la déformation € et Nt le nombre de coups total.

Les deux courbes étant quasiment superposées (figure 2.6), les deux techniques pourront tre
utilisées pour notre étude. Nous aurons principalement recourt a I’émission acoustique car sa
sensibilité permet de traiter individuellement les ruptures de monofilaments, lorsque celles-ci

sont suffisamment espacées dans le temps.
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Figure 2.6 : probabilité de survie au sein d’un écheveau en fonction de la déformation ;

(mémes conditions que fig. 2.5).

o Reproductibilité

La caractérisation consécutive de trois meéches (dans les mémes conditions que
précédemment) montre 1a bonne reproductibilité des courbes S(¢) (figure 2.7), significative a

1a fois de la répétabilité de I’essai et de 1a représentativité statistique de 1’échantillonnage.

0,9
0,81~
071
0,6
w2 0,5
04

0,2 1
0,1

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 . 3,5 4
£ (%)

Figure 2.7 : reproductibilité des courbes probabilité de survie-déformation,

mémes conditions que fig. 2.5.
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2.2.2 Flexion instrumentée en analyse d’images

« Principe

Pour caractériser in situ I’endommagement d’un composite, différentes techniques
indirectes ont été développées. Dans le cas des unidirectionnels carbone/époxy on a ainsi pu
mettre 2 profit la diminution de la conductivité électrique en fonction du nombre de fibres
rompues [Abry]. Dans le cas d’un renfort isolant comme le verre, on peut utiliser I’émission
acoustique [Huguet]. Au moyen de cette technique il est cependant difficile de quantifier et de
localiser I’endommagement dans le champ de contrainte hétérogéne de 1’éprouvette de

flexion.

La solution retenue a été développée a 1’Ecole Centrale de Lyon, c’est la flexion instrumentée
en analyse d’images [Chateauminois]. Un appui central en verre et une fibre optique
permettent d’éclairer le centre de I’éprouvette et d’observer en transmission un volume
élémentaire représentatif sur sa face tendue, figure 2.8. Les polyépoxydes et le verre €tant
transparents, 1’image ne présente de contraste que si I’épaisseur observée contient des surfaces
libres, défauts d’imprégnation ou endommagement. Dans un composite de bonne qualité, les
ruptures de monofilamanents superficielles peuvent donc étre détectées. On peut
parallélement évaluer la raideur relative de 1’éprouvette, qui est a priori trés sensible a

I’endommagement au droit de 1’appui central.

Mise en charge Objectif de microscope + acquisition

I,

A
T L /f ~
P (daN)

f (mm)

Figure 2.8 : schéma de principe du banc de flexion instrumenté en analyse d’images.
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Transposer aux fibres dans un composite le formalisme statistique établi pour les écheveaux
suppose I’acquisition des cinétiques de rupture sur un échantillonnage représentatif de fibres,
connaissant une déformation de traction et un environnement physicochimique constants et

uniformes.

On s’est assuré A 1’échelle de la zone superficielle analysée d’un état de traction pure et
constante dans le temps en choisissant un rapport longueur entre appuis sur €paisseur €levé
(L/e ~ 30) et un asservissement en déplacement.

Le calcul théorique des gradients de déformation en flexion (annexe A2) a conduit au choix
arbitraire mais raisonné d’un critére d’uniformité, puis a la définition d’un volume
d’observation ou volume élémentaire représentatif au sein duquel nous identifierons des lois

de comportement.

Le paragraphe 2.3 définira le protocole de préconditionnement permettant de garantir un

vieillissement uniforme au sein du VER.

o Dispositif expérimental

La mise en charge est effectuée grice a un systéme vis-écrou entrainé par un moteur a
courant continu. Un capteur d’effort (P) est intercalé dans ce dispositif. Un capteur inductif
(LVDT) monté en paralléle permet de mesurer le déplacement (f) juste en amont de 1’appui

central.

La déformation au centre et en surface de 1’éprouvette (i.e. la déformation maximale cf. A2)
est donnée par :

6th
En = 'L—z s (2.3)

avec h et L I’épaisseur de 1’éprouvette et la longueur entre appuis.

La raideur de I’éprouvette est estimée par le rapport effort / déplacement :

P(t ou &)

R(toue¢g, )=—m—.
f(t ou ¢,)

24

On définit donc la raideur relative par
R(tou g,) P(toue,)f,
R, f(toug,)P,’

(2.5)
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ot fy et Py sont un couple effort / déplacement identifi€ au début du chargement.

Le dispositif optique est constitué d’un objectif de microscope (*5) et d’une caméra 4 matrice
CCD reliée 4 une carte d’acquisition, codant des images 512 * 512 en 8 bits. Des tables &
mouvements croisés permettent de balayer la zone centrale. Le traitement des images est
effectué en différé par détection visuelle des ruptures de fibres. Les données recueillies sont le
nombre de ces objets et leurs coordonnées dans un plan de projection parall¢le a la surface de
1’éprouvette (la troisiéme coordonnée dans 1’épaisseur nous est inconnue). Si I’on connait le
nombre de fibres observées (N;) on a accés a la probabilité de survie locale en fonction de la
déformation maximale (€n) lors d’un essai monotone ou en fonction du temps (t) lors d’un

essai statique :

S= 1—N%IT , (2.6)

ol Nt est le nombre de fibres rompues.

« Définition du champ d’observation

Le champ d’observation élémentaire est défini par I’optique du systéme: c’est un
parallélépipede rectangle, dont la base située sur la surface tendue de I’éprouvette mesure
1600 et 1200 pwm paraliélement et perpendiculairement aux fibres (512 * 512 pixels de
3,1 *2,2 um). La troisiéme dimension parali¢le & I’épaisseur de 1’éprouvette est inconnue

mais a priori limitée par la profondeur de champ de 1’objectif (~ 140 pm ).

Ce parallélépipéde peut étre centré sur 1’appui central par observation en transparence d’un
ménisque formé entre la panne en verre et la surface en compression de 1’éprouvette. La
théorie des poutres (A2) indique que la variation relative de la déformation au sein de ce
volume est au maximum de + 0,08. Cette variabilité nous est apparue ne pas devoir étre
dépassée et nous avoné donc choisi d’optimiser le nombre de fibres observées en juxtaposant
six champs élémentaires parallélement 4 la largeur de 1’éprouvette (direction selon laquelle la
déformation ne varie pas). Ceci constitue un volume de 1,6 * 7,2 * hmm® (h <0,14 mm)
contenant au maximum 4340 fibres, dont I’observation sur une coupe transversale (figure 2.9)
montre qu’elles sont réparties uniformément. Un nombre limité de champs permet par ailleurs
de réaliser les acquisitions en peu de temps, donc de suivre avec précision les cinétiques de

rupture.
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Figure 2.9 : observation micrographique de la profondeur analysée sur une coupe

transversale.

« Conditions d’essai

Des essais monotones ont ét€ conduits a I’ambiante sur éprouvettes conservées a
I’ambiante. Etant donné le caractére discontinu de I’acquisition des images (li€ a la nature de
I’appareillage), la déformation est imposée par incréments a une vitesse instantanée de
Smm/min soit environ 1,7 % / min, figure 2.10. Typiquement il faut 60 minutes pour atteindre
par paliers de 0,5 % une déformation de 2,7 % environ, pour laquelle I’endommagement

macroscopique apparait. La vitesse de chargement moyenne est donc de 0,05 % / min.

Des essais statiques de relaxation ont été conduits a I’ambiante sur éprouvettes préalablement
vieillies pour des sollicitations variant de 1 a 2 %. La mise en charge initiale est réalisée a une
vitesse de Smm/min soit 1,7 % / min. Les acquisitions sont ensuite effectuées périodiquement
sans déplacer le dispositif, figure 2.10. Afin de limiter la désorption pendant I’expérience, un
linge humide est maintenu au contact de la surface du composite entre les acquisitions et la

durée totale de I’essai est limitée a quelques heures.
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Figure 2.10 : protocole d’acquisition des images lors d’un essai statique (a) ou d’un essai

monotone (b).

Dans tous les cas les observations sont interrompues a 1’apparition d’une zone de fissuration

transverse se propageant jusqu’a la rupture d’'une meche ou de tout le pli superficiel (figure

~2.11).
1500 pm

A

1200 pm

Figure 2.11 : propagation d’une fissure transverse conduisant & la rupture du pli superficiel.
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« Développement de 1’endommagement

On observe successivement deux stades.

Aux temps courts pour une sollicitation de relaxation ou aux faibles déformations pour une
sollicitation monotone, il y a multiplication diffuse des ruptures de fibres (figure 2.12 a et b) :

trés peu de ruptures sont immédiatement voisines les unes des autres.

Aux temps longs pour une sollicitation statique deux situations peuvent se présenter :

« soit le nombre de fibres rompues se stabilise (plutdt aux faibles déformations),

« soit il augmente jusqu’a la rupture du pli superficiel (plut6t aux fortes déformations).
Dans le deuxiéme cas, qui est aussi celui des essais monotones aux fortes déformations, la
proportion de ruptures immédiatement voisines les unes des autres augmente fortement
jusqu’a I’apparition de triplets, quadruplets ou quintuplets qui constituent autant de zones
critiques (figure c et d). Ce processus est manifestement conditionné par les concentrations de

contraintes autour des fibres rompues.

La transition entre le comportement global initial et le comportement local final ne peut étre
déterminée A partir des seules cartographies de I’endommagement. En effet, pour chaque
champ d’observation, le nombre d’événements est faible (typiquement inférieur 4 150).
L’écart entre la distribution expérimentale des distances entre ruptures et une distribution
aléatoire peut donc étre dfi a des fluctuations statistiques comme aux concentrations de

contrainte.

Dans un premier temps nous limiterons a minima 1’analyse du premier endommagement
1’apparition d’un triplet ou d’un quadruplet. Une analyse micromécanique semi-quantitative

permettra de préciser 1’influence du rechargement autour des premiéres ruptures (chap. 4).
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(@) t=180s, Nf=5. (c) t=1040 s, N&=20.
4 Biplets.

(b) t = 420 s, Ni=15. () t = 6120 s, Ne=45.
2 Biplets (fléches). 9 Biplets, 1 Triplet,1 Quadruplet,
1Quintuplet.

Figure 2.12 : développement de ’endommagement pendant un essai conduisant a la rupture,

déformation constante €,=1,9 %.

o Reproductibilité de la cinétique de rupture

La figure 2.13 présente 1’évolution du nombre de fibres rompues dans le volume
d’observation lors de deux essais statiques a 1,7 % de déformation. La reproductibilité de la
cinétique d’endommagement est significative a la fois de la répétabilité de 1’essai et de la

représentativité statistique de 1a population de fibres observée.
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Figure 2.13 : reproductibilité de la cinétique de rupture des fibres sous sollicitation statique,

€m= 1,7 % sur composite vieilli 10 jours en immersion a 25 °C.

La figure 2.14 présente la répartition spatiale de 500 ruptures de fibres observées lors de 8
essais statiques ou monotones. Parallélement et perpendiculairement aux fibres la densité de
I’endommagement n’est pas stable, si I’on divise le champ d’observation en seize intervalles
de 100 et 450 um respectivement. Compte tenu de I'impératif de reproductibilité, la taille du
champ d’analyse ne peut donc étre réduite. On peut observer par ailleurs que le gradient de
déformation paralléelement aux fibres n’a pas d’effet manifeste sur la densité

d’endommagement.
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Figure 2.14 : répartition des ruptures dans les directions paralléle et perpendiculaire aux

fibres pour huit essais statiques ou monotones.
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immersion : d’une part on a choisi un rapport L/h élevé (130/5 ~ 26), d’autre part on a
limité 1’analyse a la période de premier endommagement. Les conditions de vieillissement

préalable aux essais seront définies au paragraphe 2.3.

o Premier endommagement

Des essais interrompus suivis de I’observation de la face tendue des éprouvettes ont
permis de montrer que la rupture de méches superficielles d’environ 400 um d’épaisseur
apparait généralement vers 10 % de perte de raideur (figure 2.16). Cette valeur faisant souvent
office de critére de déchéance pour les unidirectionnels en flexion, elle constituera en
premiére intention la limite de notre champ d’investigation. Nous verrons au chapitre 5 qu’uﬁ
endommagement local trés critique peut intervenir aléatoirement pour des pertes de raideur

beaucoup plus faibles.

< 10 mm >

Figure 2.16 : rupture de méches sur la face en tension d’une éprouvette ayant perdu 10% de

sa raideur.

o Conditions d’essai

Dans tous les cas la mise en charge initiale a été€ effectuée & une vitesse de 1’ordre de

Smm/min. La température du bain était le plus souvent de 40 °C pour s’abstraire des
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fluctuations journaliéres et annuelles de température dans le hall d’essai sans risquer une trop

grande activation de I’hydrolyse.
Les essais statiques ont été réalisés pour des déformations imposées variant de 1 42 %.

Les essais cycliques ont été réalisés pour des déformations sinusoidales :

€= € (ﬁ+—1—;—£sinzvt) avec €max la valeur maximale de la déformation imposée au

2

centre et en surface de I’éprouvette (de 1 22 %), r = Eumin. le rapport de sollicitation (de 0,3 a
£

max

0,7) et v 1a fréquence (de 0,5 a4 10 Hz).

2.3 Protocole de vieillissement

Comme exposé au chapitre 1, 1a propagation sous critique des défauts de surface du verre
procéde de 1’effet combiné de 1’environnement et des contraintes. Afin d'identifier les
paramétres du modéle de S.C.C., il importe donc d'en déterminer la cinétique sur une
population de fibres soumises a des sollicitations uniformes, tant d’un point de vue mécanique

que physicochimique.

Nous avons vu dans les paragraphes précédents (cf. §2.2) comment répondre & la premiére de
ces exigences. Pour satisfaire la deuxiéme il convient de définir un protocole ad-hoc de
conditionnement préalable aux essais mécaniques. En toute rigueur, il faudrait expliciter les
cinétiques microscopiques des différents mécanismes de vieillissement. Ceux-ci sont
largement décrits dans la littérature: aprés diffusion, 1'eau peut avoir selon la nature du
matériau et la température une action chimique sur chacune des phases constitutives (matrice,
interface, fibres). Les transitoires de diffusion entrainent alors une hétérogénéité des états de
dégradation chimique 2 travers I’épaisseur des éprouvettes. L’uniformité du vieillissement ne
peut donc étre garantie que pour des temps de vieillissement trés supérieurs au temps de
saturation en eau. Or, A haute température et/ou aux temps longs, on observe des états de
dégradation trés difficiles 2 maitriser (dérive physicochimique du milieu de vieillissement,

micro-fissuration de la matrice, dégradation de la surface du verre...).
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Pour nous en affranchir nous avons choisi de procéder au pré-conditionnement 2 des
températures suffisamment faibles pour que la dégradation hydrolytique soit absente ou
différée. Nous ferons I'hypothése que dans ces conditions 1’état de vieillissement du
composite est aux temps courts contrdlé par la seule diffusion. L’uniformité du vieillissement
est alors garantie par celle de la concentration en eau a travers 1’épaisseur de 1’éprouvette.
Moyennant un critére d'uniformité et le calcul des gradients de concentration dans le volume
de matiére analysé (V.E.R. lors des observations vidéos, premier pli lors des essais de
fatigue), nous pouvons donc définir un temps de pré-conditionnement inférieur au temps de

saturation de 1’éprouvette.

Cette procédure s'appuie sur le suivi gravimétrique des cinétiques de sorption d’eau (prise de
poids relative en fonction du temps M;= f(t). Au moins aux temps courts, i.e. tant que les
phénomeénes chimiques sont négligeables, ces cinétiques peuvent étre décrites par intégration
de 1a seconde loi de Fick [Springer],[Poirette], [Chateauminois], [Dewimille] :

dc 0 dc
ot 5;(])””” 0X,Y,Z

avec c la concentration locale, t le temps, (X,y,z) un repére orthonormé et Dy y,, le coefficient

), (2.8)

de diffusion dans les directions considérées. Cette équation est fondée sur 1’hypothése de
molécules diffusant en mouvement libre et aléatoire. Le flux statistique & travers une surface
est alors déterminé par le gradient de concentration dans la direction normale a cette surface :
dc
ig’

avec F; le flux diffusant dans la direction i & travers une surface unité.

F,=-D 29)

« Composite de laboratoire

Les cinétiques de sorption (figure 2.17) ont ét€ étudi€es en immersion dans de 1'eau
permutée sur des éprouvettes parallélépipédiques (2 *14 * 60 mm), préalablement séchées
sous vide & 140°C dans un dessiccateur contenant un gel de silice, puis conservées a

1’ambiante dans ce méme dessicateur.

A basse température (40 ou 25 °C) les courbes gravimétriques exhibent un comportement
globalement Fickien : la prise de poids augmente d’abord linéairement avec la racine du

temps, puis tend asymptotiquement vers la saturation.
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A haute température (60 °C) on observe un premier stade Fickien, puis une accélération de la
prise d’eau et finalement une perte de masse significatives d’une dégradation chimique sévére
et du relargage des produits d’hydrolyse. Cette interprétation est confirmée par la basification
progressive du milieu de vieillissement (pH=9,5 aprés 2 mois de vieillissement) et par

1’apparition de micro-fissures opacifiant I’éprouvette.

Conformément aux considérations présentées en introduction de ce paragraphe la température
de vieillissement retenue est de 25 °C. Une étude thermomécanique nous a permis de vérifier

que la température de transition Ty, reste dans ces conditions trés supérieure a la température

de vieillissement (AT > 60 °C).
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Figure 2.17 :courbes gravimétriques de sorption d’eau du matériau de laboratoire en immersion a

2.106 3.106

différentes températures, données expérimentales en points et simulation en trait continu.

X25°C040°CA60°C

L'épaisseur des éprouvettes étant suffisamment faible par rapport aux autres dimensions, les
coefficients de diffusion ont été déterminés par minimisation des écarts quadratiques entre les

résultats expérimentaux et un modele de diffusion unidirectionnelle [Cranck] :

p(—D(2n+1)27z’t]
00 ex 2
MO _ 1_12 3 e , (2.10)

M nt 5 (2n+1)*

avec M(t) la prise de poids a 1'instant t, M.. la prise de poids a saturation, D le coefficient de

diffusion et e 1'épaisseur. Les résultats sont regroupés dans le tableau 2.3.
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25°C 40°C 60°C
D (m?%/s) 1,2.105 3,1.107° 85.10"°
M.. (%) 0,5 0,5 0,5

Tableau 2.3 : coefficient de diffusion et prise de poids & saturation du matériau de laboratoire.

Ceci permet de calculer en tout point de I'éprouvette et a tout instant la concentration en eau
[Cranck] :

c(z,% PR & Vi ¢ R Vi co{(2n+1)7zz), @11
% €

T4 2n+1 e’
avec C/C. la concentration normée par rapport a la concentration a saturation, t le temps, z la

coordonnée (profondeur), e I'épaisseur de I'éprouvette et D le coefficient de diffusion.

La figure 2.18 présente les profils de concentration en eau dans 1’épaisseur de I’éprouvette
aprés différentes durées de conditionnement en immersion & 25°C. A I’échelle du volume
défini par la profondeur de champ du systéme optique (140 um), on obtient :

e C/Cx=0,83%0,17 apres 5 jours,

¢ C/C.=0,88%0,12 apres 10 jours,

e C/Cix=0,92 0,08 apres 23 jours.

Un vieillissement de dix jours nous a semblé un minimum. Nous verrons au chapitre 3 que ce

choix est suffisant vis a vis de la sensibilité du verre & la concentration en eau.

C/Ceo

Figure 2.18 : concentration théorique en eau dans I’épaisseur d’une éprouvette apres 5 (a),

10 (b) et 23 jours (c) d’immersion 4 25 °C .
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o Composite industriel

Les cinétiques de sorption (figure 2.19) ont été étudiées en immersion dans de l'eau
permutée sur des éprouvettes parallélépipédiques (5 * 10 *100 mm), préalablement séchées

sous vide dans un dessiccateur contenant un gel de silice.

Les courbes de sorption du matériau industriel ont les mémes caractéristiques que celles du
matériau modele : diffusion fickienne puis éventuellement hydrolyse selon la température.

Comme précédemment la température de conditionnement retenue est de 25°C.

0,6
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Figure 2.19 : courbes gravimétriques de sorption d’eau du matériau industriel en immersion a

différentes températures, données expérimentales en points et simulation en trait continu.

< 25°Cm40°C e 80°C

Compte tenu des dimensions des éprouvettes (1 + %+ % /D%) ~2,2) [Shen], I’estimation

du coefficient de diffusion a du prendre en compte les effets de bords. Notre matériau étant

isotrope transverse, nous avons utilis€ un modele de diffusion bidimensionnelle [Dewimille] :

MQ=1_(12)2 o eXI{_D”n((Zn+%)Z +(2m+%)‘))

(2.12
M, T Z{,Z;‘, 2n+1)*(2m +1)% (212)

Les résultats sont regroupés dans le tableau 2.4. On peut remarquer que, & température égale,

le coefficient de diffusion de 1’eau dans le matériau industriel est environ dix fois supérieur a
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celui dans le matériau de laboratoire. Le taux de fibre étant voisin pour les deux matériaux,

ceci peut étre significatif de différences de composition chimique ou de cuisson.

25°C 40°C 60°C
D (m*/s) 1.10" 2,7.1012 1,5.10™
M.. (%) 0,3 0,3 0,3

Tableau 2.4 : coefficient de diffusion et prise de poids & saturation du matériau industriel.

On peut alors calculer en tout point de 1'éprouvette et a tout instant la concentration en eau
[Dewimille] :

C(y,z,t)=1—71z—62u(y)V(Z), (2.13)
_w (-1)° -D(2n+1)*x%t (2n + 1)7z
avec v(z) = go—2n+1exp( o7 Jcos(—e )

etu(y): i ;

m=0 m+1 b2 b

-1= exp ( -D(2m + 1)z zt}cos ( (2m + )7y ) _

La définition d’un vieillissement équivalent a celui des éprouvettes de flexion planes doit
s’appuyer sur 1’identification d’une épaisseur caractéristique équivalente a celle du VER
défini précédemment (cf. §2.2.2). Par défaut, nous avons procédé géométriquement en
calculant I’épaisseur (h) dont la contribution 2 la raideur de I’éprouvette courbe (e =5 mm)
serait la méme que celle de 1a couche observée optiquement (h = 0,140 um) a la raideur de

S-h_2-014
5

1’éprouvette de flexion droite (¢ =2 mm) : , soit h = 350 um. Cette épaisseur

correspond approximativement a celle du pli superficiel (~400 pm), dont la rupture est

souvent retenue comme une critére de déchéance.

D’aprés 1’équation 2.10 le critere C = 0,88 + 0,12 est alors satisfait en huit jours d’immersion

a4 25 °C. Ceci constituera le protocole de conditionnement de toutes les éprouvettes testées.
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3 RUPTURE DES FIBRES AU SEIN D’UN ECHEVEAU

3.1 DISTRIBUTION DES RESISTANCES MECANIQUES

3.2 COURBES V(K)

3.3 DISTRIBUTION DES DUREES DE VIE SOUS SOLLICITATION STATIQUE

3.4 CONCLUSION



3 Rupture des fibres au sein d’un écheveau

3.1 Distribution des résistances mécaniques

L’analyse durabiliste présentée au chapitre 1 nécessite la caractérisation de la
distribution des résistances mécaniques des fibres en milieu inerte (cf. §1.3.3). Comme exposé
en annexe Al, I’utilisation de la résistance mécanique comme indicateur bijectif de la taille de
défaut n’est valable que si I’essai est réalisé 4 chargement trés lent. Nous avons donc utilisé la

plus faible vitesse disponible sur notre appareillage : 0,1 mm / min soit 1,7.10% s,

La figure 3.1 montre I’évolution de la probabilité de survie (S) des fibres en fonction de la
déformation imposée (€) dans une représentation linéaire et dans une représentation de

[Weibull].

1 o Ung ag 1
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€ (%) ' log(¢) (%)

Figure 3.1 : distribution des résistances mécaniques lors d’un essai monotone sur écheveau

en milieu inerte 3 1,7.10° s ; S = f(e) et log[In(1/S)] = f(log[e]).

Cette derniére est caractérisée par deux portions linéaires de pente m; = 3,7 et my= 17,5, ce
qui est significatif de I’existence de deux populations de défauts. Différents modeles
permetteraient de déconvoluer les deux distributions a condition qu’elles soient suffisamment
séparées [Santini]. La densité de probabilité de rupture montre malheureusement deux pics

dont le premier forme un épaulement sur le second, figure 3.2.
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Figure 3.2 : densité de probabilité de rupture en fonction de la déformation, mémes

conditions que fig.3.1.

Nous devrons donc nous contenter d’une modélisation par parties avec les modules apparents

définis ci-dessus :

_1_ (€ \37
S =1-exp[ (4,4) ) (3.1)

pour €(%) € [0 ;3,4] soit pour le premier tiers des fibres (S > S = 0,66),

S=1 —exp[—(3i6)"*’) (3.2)

pour &%) € [3,4 ;4.4].

Ces deux expressions ne correspondent pas individuellement aux deux distributions de
défauts, mais a deux intervalles sur lesquels leur composition peut étre décrit par une simple
loi de [Weibull]. La figure 3.3 confronte 1la modélisation & la distribution expérimentale. On
peut noter une distorsion au niveau du point de raccordement entre les expressions 3.1 et 3.2;
elle est due a 1’impossibilité a rendre compte simplement du point d’inflexion entre les deux

portions linéaires de la représentation de [Weibull].
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Figure 3.3 : modélisation par parties de la distribution des résistances mécaniques ;

mémes conditions que fig. 3.1 , expérience en points et calculs en trait plein.
Cette bimodalité perturbe-t-elle I’analyse statistique que nous voulons entreprendre ?

Si I’une des deux populations de défauts se situe en volume comme cela a pu étre supposé par
[Zinck et al], son comportement ne sera pas affecté pas la présence d’eau. La distribution des
temps & rupture en milieu humide dépendra donc de la seule distribution des défauts en

surface, & laquelle nous ne pouvons accéder par I’essai monotone en atmosphére inerte.

Dans le cas contraire et pour peu que le facteur de forme Y ne varie pas trop d’une population
4 Dautre, on pourra considérer que la relation entre résistance mécanique et temps a rupture
est bijective. L’évolution de la probabilité de survie en fonction du temps lors d’un essai
statique en milieu humide sera donc bimodale et les expressions théoriques seront a priori

valables sur les intervalles et avec les modules définis ci-dessus.

La deuxiéme hypothése semble étre confirmée par 1’analyse qualitative d’un essai monotone
en milieu humide (figure 3.4). On observe tout d’abord dans la représentation linéaire que la
distribution est globalement décalée vers les faibles résistances mécaniques, ce qui montre
que toutes les fibres ont rompu & cause d’un défaut a leur surface. Par ailleurs, la
représentation de [Weibull] exhibe la méme bimodalité que dans le cas de 1’environnement
inerte (malgré une distorsion aux fortes déformations expliquée en annexe Al), ce qui

confirme que les deux populations de défauts sont surfaciques. On retrouve enfin sur la
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premiére partie de la distribution le module apparent obtenu en atmosphére inerte, ce qui
signifie que la composition des deux populations de défauts est dans une certaine mesure

insensible a ’effet de 1’environnement.

|
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Figure 3.4 : distribution des résistances mécaniques lors d’un essai monotone sur écheveau

(en milieu ambiant 2 8.10° s™) en points ; rappel de la figure 3.1 en trait fin et approximation

linéaire en pointillés.

3.2 Courbes v(K)

3.2.1 Etatdel’art

En premic¢re intention, le plus simple pour tracer une courbe de propagation est de
mesurer au cours du temps la longueur d’une fissure se propageant sous 1’effet d’un
chargement connu [Murakoa]. Toutefois ceci ne peut étre réalisé qu’a 1’échelle de défauts
artificiels, suffisamment grands pour étre observés optiquement. Ceux-ci sont généralement
obtenus par indentation ; mais alors 1'évidence d'une plasticité localisée, réputée ne pas avoir
lieu pour les défauts naturels, disqualifierait I’emploi des résultats a des fins prédictives
[Sidorin].

Une solution alternative est de considérer que la durée de vie d’une éprouvette contient la loi

de propagation sous une forme intégrale t;= fdt=Jda/v.
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Historiquement ceci a été€ mis a profit en fixant a priori la forme de 1a loi de propagation : en

2Kc"0]”
oo, AY(n—2)

osant v=AK" la durée de vie sous contrainte constante vaut £, =
p !

(cf. §1.3.3), on pourra donc extraire les paramétres A et n d’essais statiques a rupture.
Toutefois, ces présupposés contraignants limitent le champ d’investigation au seul stade I,

dont on ne sait pas a priori quel intervalle de facteur d’intensité de contrainte il occupe.

[Fett&Munz] ont montré que 1’on pouvait partiellement s’en affranchir. En termes de facteur

d'intensité de contrainte, le temps a rupture sous contrainte constante peut €tre réécrit

(3.3)

A
2 %= K,dK
t,=|dt= L,
d ! a;pYz'[Kno v(K,)

12y 1e facteur d’intensité de contrainte initial et Kir le facteur d'intensité de

avec Kj= o6 (ag)
contrainte au moment de la rupture (nota : bien que les auteurs aient noté K=K, cette

confusion ne nuit pas au reste du calcul qui concerne seulement Kyy).

Sans hypothése sur v(K), on peut dériver cette intégrale par rapport a Ky :
dt f —2K 10

= . 3.4
dK,, 0., Y*v(K;y) G4
d(Int -2K?
Donc par différenciation logarithmique (Int,) =— 10 , (3.5)
dinK,) o.,Y°v(K)
-2K}, d(mK
et ¥(K 1) =—onts 200Rs) (36)

ol Y, d(nt,)

Or Kio = Gapp aoMY et Kic=6; aoosY avec o; la résistance mécanique de 1’éprouvette telle
qu’elle aurait ét€ mesurée en milieu inerte avant 1’essai statique,

-2K}. d(nolo;)
eE’Y*, d(nt;) |

-

et|v(K;o/Kyc)= (3.8)

La premiére étape du calcul d’un point sur la courbe de propagation est donc 1’estimation de
la résistance initiale 6; de 1’éprouvette ayant rompu au bout d’un temps t;. A défaut de pouvoir
réaliser a la fois un essai monotone et un essai statique sur le méme échantillon, on peut

s’appuyer sur des considérations statistiques.
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Soient deux lots de N éprouvettes de mémes nature, forme et dimensions. Si N est suffisant,
ils seront identiques en terme de distribution des défauts de surface. Considérant que le temps
a rupture en atmosphére humide et la résistance en milieu inerte sont deux fonctions bijectives
de la taille de défaut initiale, la distribution des résistances mécaniques obtenue sur un lot
correspondra terme a terme a la distribution des temps a rupture obtenue sur 1’autre. Donc en
classant les ensembles de données par ordre croissant ou décroissant, on pourra associer la
niéme valeur de temps 2 la niéme valeur de résistance mécanique. Avec ces couples (tg, €) on
tracera enfin la courbe In(gapp/ &) =1(In(t)), dont la dérivation génére des triplets
(g, &, dIn(€app/ &) / dIn(te)) et permet d’ appliquer 1’équation 3.8.

Au sein de chaque distribution de données expérimentales, les fluctuations statistiques
diminuent avec la taille de 1’échantillonnage. La précision de 1'appariement (ts, &) croit donc
avec N. Toutefois I'écart entre deux points consécutifs est aléatoire méme dans une population
représentative. Donc, au sein du double échantillonnage (tg, &), 1’écart entre deux temps
consécutifs n’est pas déterminé par 1’écart entre les deux résistances leur correspondant. Deux
cas extrémes peuvent se rencontrer : les deux temps, ou les deux résistances, peuvent €tre trés

rapprochés voire égaux. Il en résulte une extréme variabilit¢ de la dérivée locale de

In(eapp / &) = £In(ty) (fig. 3.5).

pente infinie

In(e,, /€))
-

pente nulle

T~

!
In(ty)

Figure 3.5 : variabilité de la dérivée sur un double échantillonnage expérimental.

Jusqu’ici ce probléme a été contourné en considérant que la courbe In(€app,/ €;) = f(In(ts)) est
linéaire par parties. Cette hypothése s’appuie implicitement sur la forme de la relation
te=f(€app) calculée a partir d’'une loi de propagation puissance ou exponentielle. Nous
proposons co-dessous une méthode permettant de s’affranchir de ce présupposé sur la courbe
v(K).
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3.2.2 Meéthode proposée

Afin d’utiliser les équations établies par [Fett&Munz], tout en nous affranchissant des
hypothéses préalables sur la dépendance v(K), nous allons mettre a profit la richesse des
données recueillies lors d’un essai sur méche :
¢ un essai monotone en milieu inerte fournit au moins 2000 résistances mécaniques, .

e un essai statique en atmosphére humide fournit au moins 2000 temps a rupture.

Compte tenu du nombre de points qu’elles contiennent, ces distributions sont statistiquement
représentatives de la méme population de défauts (cf. §2.2.1). L’hypothése d’équivalence,
présidant 4 leur appariement, est donc vérifiée. Des considérations mathématiques et
statistiques nous permettront d’obtenir une dérivée locale continue pour toute courbe issue de
ce double échantillonnage. Il ne sera donc plus nécessaire de procéder a la différenciation
logarithmique (€q. 3.5), qui ne sert qu’a linéariser globalement la relation entre temps a

rupture et résistance mécanique. De 1’équations 3.4 on tire directement

-2K,, dK
v(Ky)=——-5—" (3.9
a'WY dtf
— _ _KICO.app
Or Kyo/ Kic = Gapp/ 0y, donc dK ,;; = ————do,, (3.10)
o;
2K2  de,
et|[v(K,) = —5——L| 3.11
( 10) 8,-3E2Y2 dtf ( )

Pour tracer une courbe v(K), il suffit donc de générer des couples (s , &) et de dériver la
courbe €= f(tr). Toutefois, la variabilité du taux de détection acoustique et du nombre de
fibres sollicitées dans un écheveau ne permet pas de collecter des ensembles de données
exactement de méme taille. Nous ne pouvons donc appareiller directement les résultats de

deux essais monotone et statique.

Soient N; et N, les quantités totales de ruptures détectées dans chacun des cas et x un entier
diviseur commun. On peut discrétiser les deux ensembles de données en x parties, auxquelles

on associe une valeur moyenne (tmoy OU E€mey), figure 3.6.
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Figure 3.6 : discrétisation par moyennage sur 8 valeurs consécutives des distributions de résistances

mécaniques (© huile silicone 1,7.107 s™*) et des temps & rupture (350 % H.R. &, = 1,2 %).

On génere ensuite des couples (tmoy, Emoy) €t On dérive la courbe €moy= f(tmoy). Si Ni/ X et
N,/ x sont suffisamment grands pour absorber les fluctuations statistiques locales, la
représentativité de I’intervalle occupé par chacune des x groupes de données sera élevée. Cela
se traduira par une grande stabilité¢ des moyennes d’une part, des écarts entre deux moyennes
consécutives d’autre part. Par appariement des niémes valeurs moyennes de temps et de
résistance on obtiendra donc une courbe Emey=f(tmey) dont la pente locale évoluera

continfiment figure 3.7. On pourra alors dériver cette courbe puis appliquer 1’équation 3.11.
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Figure 3.7 : courbe €moy = f(tmoy), mEmes conditions que fig. 3.6.
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Toutefois, 1’appariement des n'®™ valeurs moyennes de temps et de résistance n’est pas
mathématiquement rigoureux : pour une fonction quelconque I’image de la moyenne de
I’intervalle objet n’est pas forcément la moyenne de l'intervalle image. L’erreur qui en

découle est fonction croissante du nombre de résultats moyennés par intervalle.

En d’autres termes x devra étre :

« suffisamment petit pour que la dérivée d€moy/ Stmoy NE s0it pas trop bruitée,

» suffisamment grand pour que I’appariement (€moy, tmoy) SOit précis.

A défaut de pouvoir quantifier ces deux critéres contradictoires, nous pouvons appliquer
itérativement cette méthode avec un intervalle de discrétisation de plus en plus grossier afin
d’identifier un compromis. La figure 3.8 présente les courbes v(K) obtenues pour un méme
essai statique (€=1,2 %) en atmospheére ambiante, avec x = 144, 43 et 15 soit 2, 8 et 23
données par point. Seule la discrétisation sur 144 intervalles occasionne une dispersion
rédhibitoire. Celles sur 8 ou 23 intervalles semblant indifférentes, nous considérerons qu’elles
nous permettent de nous affranchir de la distorsion due au moyennage. Entre ces deux

définitions, nous utiliserons la plus fine.
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Figure 3.8 : évolution de la courbe v(K) en fonction de la discrétisation en 144 (O), 43 (*) et

15 (x) intervalles, mémes conditions que fig3.6.

Nous avons enfin comparé les courbes obtenues a partir des mémes données mais avec les

équations 3.8 et 3.11 (avec ou sans étape de différenciation loganthlmque) La figure 3.9
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montre un trés faible écart. Nous préférerons utiliser 1’équation 3.11 car elle nécessite moins

de parameétres et d’opérations et contient donc moins de sources d’erreur.
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Figure 3.9 : courbes v(K) obtenues avec (¢) ou sans (®)étape de différenciation

v(m/s)

logarithmique, mémes conditions que fig. 3.6.

3.2.3 Résultats

La figure 3.10 présente deux courbes obtenues & température ambiante pour dix et
cinquante pour cent d’humidité relative. Elles exhibent des stades I parall¢les au dessus de
seuils trés apparents, dont la valeur diminue pour les essais considérés de 0,426 4 0,502 avec
I’augmentation du degré d’hygrométrie. Aux forts facteurs d’intensité de contrainte elles se
rejoignent, ce qui permet de positionner le stade III. Entre les deux le stade II est plus difficile
A situer visuellement : trés court 4 50 %H.R. il est quasi inexistant & 10% H.R.. On peut noter
aussi que & 50 % H.R. la vitesse en stade II de I’ordre 10%m/ s, c’est & dire inférieure de trois
& quatre ordres de grandeur aux valeurs courantes pour le verre [Wiederhorn]. Ceci peut étre
significatif du fait que le verre ne voit réellement que les quantité d’eau diffusant a travers le

produit d’ensimage.
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Figure 3.10 : courbes v(K) sur meches de fibres 2 10 % H.R. (4) et 50 % HR. (?),

simulations du stade I et du seuil en trait plein.

En procédant dans les mémes conditions hygrothermiques 2 trois essais statiques a différentes
déformations imposées, on obtient des courbes de propagation identiques figure 3.11. Or sur
les trois essais un méme facteur d’intensité de contrainte correspond 2 trois tailles de défaut
différentes. Cela signifie I’absence de phénomeénes de renforcement dans le verre Ecg. le taux
de dissipation d’énergie ne dépend pas de la longueur de la fissure.

On remarquera par ailleurs que, si il y avait en surface des contraintes thermiques résiduelles
importantes (6g), un méme facteur d’intensité de contrainte  apparent

Kio/ Kic = Gapp1 / Gi1 = Gapp2 /612 = Gapp3/ O3 correspondrait a trois facteurs d’intensité de

] c,.+0, O6,.+0, OC,.+0C o
contrainte réels —222 ™ . P2 th . “awp3 % qonc A trois vitesses.

O; + Oy, O, t+ 0y O3t 0y

En d’autres termes, la relation v(K) obtenue est bijective. La force motrice G'=G-R ne

dépend donc que de Kj :
K2
G = FI_ (2y; + Rp(K)). - (3.12)

Au seuil G* =0 donc

% = (273 + Ry (K ))- (3.13)
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Figure 3.11 : superposition de trois courbes v(K) obtenues avec trois essais statiques,

Eapp=1(9), 1,2 (?) et 1,7 % (X) 25 °C 50 % HR..

- *
Concernant le stade I, on peut réécrire 1I’équation 1.27 (v, =dv, exp( ]30 )exp[akGT 1)

K2
O(FI“ (27z + Rp (K, )))

v, = Bexpl T 1, (3.14)
2 2
a{%“%"’(RD(KI)“RD(KIS)))
donc v, = fexpl T ] (3.15)

En tragant In(v) = f(KIZ—KISZ) sur le stade I, on obtient une droite unique pour les deux
conditions d’humidité figure 3.12. Cela signifie tout d’abord que o et B sont insensibles 2 la

concentration en eau. On peut par ailleurs en déduire la forme de la composante dissipative :
R, =y +yK], (3.16)

avec ety =0.

a(l+ Ey)

L BY) ;- ] 317

L’équation 3.15 devient donc v, = exp[
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On peut donc réécrire 1’équation 1.26, modélisant conjointement le stade I et le point

d’inflexion au dessus du seuil :

vs,,=2,3sinh{ o (——5 KK’S )}

IC

(3.18)

g

ol o’ = 33,15 MPaZ.m™, B = 4,6 *10™? m/s et Kig/Kic = 0,426 ou 0,502 2 50% ou 10% H.R.

respectivement.

On vérifie sur la figure 3.10 que cette loi permet de décrire correctement les courbes v(K)
expérimentales (hors stades II et III). Ce résultat permet de vérifier que le seuil et le stade I
dépendent de la cinétique intrinséque d’hydrolyse des ponts siloxanes en front de fissure.
Toute hypothéque est donc levée quant a I’existence et 1a nature du seuil de non propagation.
La prévision de la cinétique de rupture des fibres sous sollicitation prolongée devra donc
impérativement le prendre en compte. A cette fin, il serait tentant de réaliser 1’intégration de

dt =daA avec la loi de propagation en sinus hyperbolique (€q. 3.18), car elle décrit

conjointement le seuil et le stade I. Toutefois, 1’expression analytique des temps & rupture
comporte alors un terme additif sur le facteur d’intensité de contrainte (Klz-Klsz), ce qui ne

permet plus d’utiliser simplement les propriétés graphiques des lois de [Weibull].

-18
20
S
E 22 % 3 ]
S ©
24 <>
o
> g
<
'26 T i T 1 1
0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25
K/K0)*-(Kis/Kic)?

¢ 50%H.R. = 10%H.R.

Figure 3.12 : détermination graphique des paramétres de la loi sinus hyperbolique, In(v) =
(K7 -Kis?).
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Alternativement, on peut modéliser 1a loi de prdpagation par parties :
o siKij£Kggalorsv=0;
o si Ki>Ks* alors v=AK" ,loi puissance dont les paramétres seront estimés par

I’ordonnée & I’origine (logA) et 1a pente (n) de la courbe logv = f(logK) figure 3.11.

Le paramétre A diminue d’un facteur cent lorsque 1’humidité relative diminue de 50% a 10%.
Inversement le coefficient de fatigue statique n=20 s’avére indépendant du dégré
hygrométrique, conformément aux références bibliographiques [Wiederhorn, 1]. Sa valeur est

proche de celle estimée (~ 15) sur le verre E en immersion dans 1’eau [Cowking et al, 1].

9 /

°°<>
- -10
3 ?/O/
-11]
3 <,
<

- 1 2 1 T T T I 1 L{ i
-0,4 -0,3 -0,2 -0,1 0
log(K/Kyc)
© 50%H.R. * 10%H.R.

Figure 3.13 : détermination graphique des paramétres de la loi puissance,

log(v) = f(logKy).

3.3 Distribution des durées de vie sous sollicitation statique

Pour une déformation appliquée donnée, la distribution des résistances mécaniques des

o e e - . . e, K
fibres entraine la distribution des facteurs d’intensité de contrainte : K | = Zapp IS
&;

. ’ . €., K , . .
Au sein de 1’écheveau certaines des fibres rompront (g, < —22—5_), d’autres jamais
1
(Ei > M)
K,
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Ceci nous indique tout d’abord que la probabilité de rupture tendra aux temps longs vers une
limite asymptotique, dont la valeur est donnée par I’injection de la déformation & rupture de la

derniére fibre déchue dans I’expression décrivant la distribution des résistances mécaniques :

e K.\
S_ =exp| -| 22X . (3.19)
81,2K1s

Dans le cadre de la bimodalité mise en évidence au paragraphe 3.1.1, le choix de m;; et €;,2
sera dicté par la position de S. par rapport au point de transition entre les deux distributions :

1 si Se>S” et 2 si Se<SA.

Par ailleurs, il existera une sous-population de fibres dont le défaut 1étal se propagera
initialement en mode I. Sur un intervalle de temps au moins, la distribution des durée de vie
devrait pouvoir &tre modélisée par parties par deux statistiques de [Weibull], dont nous

pouvons calculer les parametres (€q. 1.48) :

¢ My,
St)=exp —-| —
]

E’c, (n-2)AY’

2-n . n-2
2K c €1,

(3.20)

=

avec ¢,, = et M,, = ml'z/n _ selonque S est supérieure ou inférieure a SA.

Nous examinerons les capacités prédictives de ce modele pour les essais statiques sous 1, 1,2
et 1,7 % de déformation a 50 % H.R.. Le tableau 3.1 récapitule les données nécessaires aux
calculs. Les parametres de la loi de propagation (n, A, Kjs) ont été identifiés sur la courbe
v(K) obtenue avec les seuls résultats de 1’essai & 1,2 % de déformation imposée. Pour les deux
sollicitations les plus faibles, la valeur limite prévue S.. est supérieure a S* ; les distributions
de temps & rupture correspondantes doivent donc exhiber un comportement unimodal. A

I’inverse, pour la sollicitation la plus forte; la distribution doit étre bimodale.

Grandeurs mécaniques Distributions des résistances Loi de propagation
E=72,5GPa m = 3,7 §= 44 % pour|n=20
Kic= 0,7 MPa.m®’ $>0,66 Asop = 8,3%1071%
Y = n® m; = 17,5 & = 3,6 % pour |Kis/ Kic= 0,426
€app=1,1,20u1,7% S5<0,66

Tableau 3.1 : récapitulatif des données nécessaires a la prévision des cinétiques de rupture

sous sollicitation statique.
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Les figures 3.14 et 3.15 confrontent prévision et expérience dans une représentation semi-log
et un plan de [Weibull]. Compte tenu des incertitudes sur les données d’entrée (notamment
sur les grandeurs mécaniques), les courbes calculées peuvent €tre considérées comme proches
des courbes expérimentales. Nous détaillerons notre analyse dans la seule représentation de
[Weibull], qui met mieux en évidence la forme de la dépendance entre temps et probabilité de

survie.

Pour deux essais au moins les courbes expérimentales présentent aux temps courts (inférieurs
4 10 s) une pente significativement supérieure a celle prévue. Par corrélation avec les courbes
v(K) obtenues sur les mémes résultats, on peut déterminer que ces points correspondent aux

fibres initialement en stades II et III (absents du mod¢le).

Comme prévu, on observe ensuite dans tous les cas des portions de droite de pente

0,19 £ 0,03 (valeur théorique ”’% _ 2zo,zl), puis pour €=1,7 % séulement, une portion de

pente 0,94 (valeur théorique "’% _2=0,97). L’estimation indirecte de n via ces coefficients

directeurs conduit 4 des valeurs variant de 19 & 25. L’ordonnée a I’origine de ces zones

linéaires est par ailleurs systématiquement inférieure a celle calculée.

Aux temps longs (supérieurs & 200 s) les trois courbes s’infléchissent pour tendre vers une
asymptote horizontale. A 1,7 % on observe un décalage significatif entre la valeur prévue et la
valeur expérimentale : il reste 3,5 % de fibres non rompues alors qu’on n’en prévoyait que
0,5 %. 1l faut remarquer que, pour les fortes sollicitations (i.e. au dessus du point d’inflexion
de la distribution), le calcul de S.. est trés sensible 4 I’estimation de la déformation appliquée :

il suffit ainsi de diminuer €,5p de 1,7 & 1,67 % pour voir augmenter S.. de 0,005 & 0,035.

D’un point vue pratique, on s’intéresse généralement a des déformations faibles et des temps
longs, ce qui permet de s’abstraire 2 la fois des écarts 2 la linéarité dus aux stades II/III et de
la trop grande variabilité de ’estimation de S.. aux fortes déformations. Seul le décalage

vertical entre les courbes expérimentales et calculées semble donc pénalisant. On peut espérer

le réduire en écrivant que S(t)=exp[—t"1’%-2 5:1’%-2]‘”} (éq.1.48) et en ajustant le facteur C

(qui contient les constantes sources d’incertitudes) sur une des courbes pour prévoir les autres.

Ce calage devra &tre fait sur chaque intervalle de modélisation. Les figures 3.16 et 3.17

Chap. 3 Rupture des fibres au sein d’un écheveau 80



présentent la prévision avec C; estimé pour I’essai €app = 1,2 %. L’écart entre modélisation et

expérience s’aveére sensiblement réduit.

0,8 T
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Figure 3.14 : représentation semi-log des cinétiques de ruptures expérimentales (points gris)
et calculées a partir de 1a courbe v(K) (trait plein) ; déformation constante e=1 (a), 1,2 (b) et
1,7 % (c) 425 °Cet 50 % HR..

st 20 o

log(In(1/S))

log(t (s))
Figure 3.15 : représentation de [Weibull] des cinétiques de rupture expérimentales et

calculées présentées en figure 3.14 ; en pointillés les approximations linéaires.
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Figure 3.16 : représentation semi-log des cinétiques de rupture expérimentales et calculées a

partir de la courbe v(K) et de 1’essai € = 1,2%, mémes conditions et légende que fig. 3.14.
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Figure 3.17 : représentation semi-log des cinétiques de ruptures expérimentales et calculées a

partir de la courbe v(K) et de I’essai € = 1,2 %; m€me conditions et 1égende que fig.3.14.

" 3.4 Conclusion

Nous avons donc montré que la courbe v(K) relative aux fibres non imprégnées peut étre
tracée par appariement des distributions de résistances mécaniques et de temps & rupture

obtenues lors d’un essai monotone et d’un essai statique sur meche.
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La loi de propagation correspondante peut étre modélisée par parties par un seuil et une loi
puissance :

e v=0,VKi<Kj,

« v=AK[, VK>Kg.

L’analyse directe des deux mémes distributions expérimentales permet de prévoir la cinétique

de rupture des fibres sous une sollicitation statique quelconque :

« S@®)= exp[—t%‘ze;%‘zk

o
. Eurp K 1c

e puisS_ =ex —LKI- )
€ Ry

ol m, n et C sont estimés respectivement & partir de 1’essai monotone, de la courbe v(K) et de

I’essai statique.

Nous examinerons au chapitre suivant comment une approche analogue pourra €tre menée
pour analyser la cinétique de rupture des fibres pendant la période de premier

endommagement au sein d’une éprouvette de flexion.
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4 Analyse microscopique in situ du premier endommagement d’un composite

L’ application aux composites du formalisme établi pour I’écheveau se heurte aux effets
du couplage mécanique entre fibres et matrice. Ainsi, une fibre rompue ne cesse pas
complétement d'étre sollicitée : la contrainte de traction qu’elle supporte est nulle a I'endroit
de la rupture puis augmente & mesure que I’on s'en éloigne par transfert de charge avec la
matrice (cf. annexe A3). De ce fait, une méme fibre pourra rompre a plusieurs endroits.
D’autre part, les fibres voisines d’une premiére rupture supporteront localement un surcroit de
charge pouvant engendrer des ruptures induites. Nous montrerons dans un premier temps que
ces deux phénomeénes sont peu sensibles a I’échelle du V.ER. et dans les conditions
d’observation définis au chapitre 2. Sur cette base nous appliquerons la démarche prédictive

mise au point au chapitre 3.

4.1 Distribution expérimentale des résistances mécaniques

La figure 4.1 présente dans une échelle linéaire I'évolution, sous sollicitation
monotone, du nombre de fibres rompues dans le champ d’observation (Ns). Les éprouvettes
avaient été maintenues en atmosphére ambiante plusieurs semaines avant 1’essai. La prise
d’eau correspondante est de ’ordre de M;=0,05+0,01 %. On observe une moins bonne
reproductibilité que pour une sollicitation statique (cf. §2.2.2). Ceci peut étre dii au manque de
répétabilité de la durée des paliers d’acquisition donc de la vitesse de sollicitation moyenne : &
chaque incrément de déformation la mise au point de I’image doit &tre refaite, ce qui prend

plus ou moins de temps d’une éprouvette a I’autre.

La figure 4.2 présente les mémes résultats en termes de probabilité de rupture (1-S = 1-Ng/Nt)
avec différentes hypothéses quant au nombre de fibres contenues dans I’épaisseur observée :

4hbv

. = ——Zf , avec b et h les largeur et profondeur du VER, v la fraction volumique de fibres

et ¢ leur diamétre. Ce nombre est limit€é par deux valeurs extrémes correspondant

respectivement a I’observation :

o d’une monocouche de fibres (h ~ 15 um dans un arrangement hexagonal de compacité
égale a la fraction volumique de fibres) soit N;= 460,

o de tout le volume défini par la profondeur de champ (h ~ 140 um) soit N; = 4340.
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Figure 4.1: évolution du nombre de fibres rompues en fonction de 1a déformation au centre

de 1’éprouvette, essais monotones sur composite maintenu a 1’ambiante (M; = 0,05 %).
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Figure 4.2 : évolution de la probabilité de rupture lors d’un essai monotone, expérience en

points et modélisation par une loi de [Weibull] en trait plein.

Lors de ces essais, nous n’avons quasiment jamais observé de fibres multifragmentées. Par
contre, quelques ruptures immédiatement voisines les unes des autres ont pu &tre identifiées.
Leur quantification a ét€¢ menée en définissant 1’appartenance a un doublet & partir de
distances d’interaction caractéristiques :

o 0Oy <d, la distance interfibre moyenne (~ 17 um dans un arrangement hexagonal) ;
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o 8x <Ly, la longueur ineffective, ou distance entre I'extrémité rompue d'une fibre et le
point ou sa déformation atteint la déformation nominale (nous avons considéré que L est

de 1'ordre de 75 pm cf. A3).

La figure 4.3 présente pour un essai monotone 1’évolution du nombre de fibres rompues et du
nombre de doublets (Ng). Excepté aux déformations ultimes (> 2,5 %), le nombre de ruptures

potentiellement dues aux concentrations de contraintes (Ng / 2) est trés faible.
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Figure 4.3 : quantification du nombre de doublets lors d’un essai monotone, (® N¢) nombre

de ruptures total et (®N¢ - Ng/2) nombre de doublets.

En premiére approximation, on peut donc considérer que la population de fibres observée se
‘comporte comme un quasi-écheveau. Par ailleurs, compte tenu de 1’extréme lenteur du
chargement (~107 s, 1’eau absorbée dans la matrice époxy réduit la résistance mécanique

des fibres sans en altérer la distribution statistique (cf. Al).

Conséquemment, si les variations de sollicitation & I’intérieur du V.E.R. sont suffisamment
faibles, on devrait identifier une distribution des résistances mécaniques ayant, aux facteurs
d’échelle, prés les mémes caractéristiques que celle obtenue sur meche en milieu inerte. La
proportion de fibres rompues pendant le premier endommagement étant en toute hypothése
inférieure 2 trente cinq pour cent (cf. figure 4.2), on peut en outre s’attendre & ce que seul soit
apparent le premier intervalle de la loi de [Weibull] bimodale (m;=3,7). On obtient
effectivement dans une représentation de [Weibull] une droite de pente m = 3,65+ 0,05,

quelle que soit I’hypothése retenue quant au nombre de fibres observées (fig. 4.4).
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A T’échelle de notre V.E.R. on peut donc écrire
S =ex —{iJ : @.1)

avec €max la déformation au centre de 1’éprouvette, m = 3,65 et & un facteur d’échelle dont

I’estimation dépendra de I’hypothése sur N..

Ce modeéle est confronté a I’expérience en figure 4.2. Aux faibles déformations on observe
une bonne concordance. Aux fortes déformations, on remarque une déviation positive de la
cinétique expérimentale. La zone de divergence des deux courbes correspondant au domaine
de formation des doublets (cf. fig. 4.3), on peut a priori attribuer cet écart aux concentrations
de contraintes. Corollairement, on peut considérer que la loi de [Weibull] mise en évidence
est représentative du comportement statistique des fibres & 1’exclusion de tout effet localisant

de I’endommagement.
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Figure 4.4 : représentation de [Weibull] de 1a distribution des résistances mécaniques dans le

V.E.R., mémes hypothéses et 1égende que fig. 4.2.

4.2 Validation de ’hypothése du quasi-écheveau

Nous avons construit 2 des échelles plus fines que le V.E.R. plusieurs modeles
permettant de calculer le nombre de ruptures observées sous sollicitation monotone en

introduisant successivement :
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o les gradients de déformation dans le V.E.R. analysé,
« les possibilités de multifragmentation par rechargement des fibres rompues,

« les ruptures induites par les concentrations de contraintes autour des ruptures initiales.

Nous examinerons I’incidence de ces divers raffinements sur la cinétique de rupture calculée,
afin de valider a posteriori les hypothéses émises pour analyser le comportement des fibres au

sein du V.E.R. comme celui d’un écheveau de fibres soumis a une sollicitation uniforme.

4.2.1 Effet des gradients de déformation

o Description du modéle

Le volume d’observation a été discrétisé en couches paralleles 4 la surface de
I’éprouvette figure 4.5. Nous avons fixé 1’épaisseur de celles-ci a2 20 um, soit environ
1’épaisseur d’une monocouche de fibres dans un arrangement hexagonal de compacité égale a
la fraction volumique de fibres. Le V.E.R. est donc constitué de 1 & 7 parallélépipedes

contenant 620 fibres chacun.

g =
/ 1/2=0,8 mm g=g_ Li2-ld 12—y

L/2 e/2

v

h=140 km

!
!
!
i
i
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Figure 4.5 : discrétisation du V.E.R. (hyp. Ni=4340) en couches €lémentaires ; les axes en

pointillés représentent les axes de symétrie de la poutre de flexion.

Nous considérerons ici que chaque couche se comporte comme un écheveau subissant une

déformation variable selon la seule direction des fibres (figure 4.5) :
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(e/2-2z;) (L/2-|x|)

4.2
el2 L/2 4.2)

E(X) = €y

avec €max la déformation sur la face tendue, e et L 1’épaisseur et 1a longueur de I’éprouvette, z;
la profondeur & laquelle se situe le milieu de la couche considérée et x 1’abscisse

parallélement aux fibres.

Comme exposé au chapitre 1, la probabilité de survie des fibres vaut dans le cas général :

1 m
s = exp(- j (88(—")} dx), 4.3)
0

M

avec 1 1a longueur de fibre observée, ey et m les paramétres de [Weibull] (indépendants de 1).

En couplant les équations 4.2 et 4.3 on obtient pour chaque couche :
. el2-z;\" "
5, = exp —2| —m ] L (pr2—xy| | 4.4)
EyL/2 el2 m+1 0

Par moyennation sur toutes les couches observées, on obtient la probabilité de survie totale

surle VER.: S =—1—Zsj s 4.5)
Kj=1

K variant de 1 & 7 selon I’hypothese sur N;.

Les paramétres nécessaires aux calculs sont m et €y. m est le module de [Weibull] identifié

sur méche. €y peut étre calculé par (cf. A2): €, = EmKisson , (4.6)

ic
avec €y la valeur obtenue sur méche en milieu inerte et Kigsoq le seuil de non propagation a

priori inconnu dans le composite 4 I’équilibre avec 1’atmosphére.

Compte tenu de cette indétermination, 1’utilisation des équations 4.4 et 4.5 n’a pu étre que
paramétrique : pour chaque hypothése sur N; nous avons fait varier le rapport Kigsos/ Kic
jusqu’a minimiser la somme des écarts quadratiques entre cette modélisation et la loi de
[Weibull] & I’échelle du V.E.R.. Le tableau 4.1 récapitule les couples (N, Kisson/ Kic)
identifiés pendant la procédure d’optimisation. Pour N;= 1240, la valeur estimée du seuil
(Kissow / Kic = 0,42) est proche de celle identifiée sur meéche de fibres dans un environnement
analogue (0,426 a 50 % H.R.). Inversement, pour N; = 620 ou 4340, 1'estimation du seuil est

trés inférieure ou trés supérieure 2 celle identifiée sur méche.
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Or, pour les deux types d'expérience, les éprouvettes avaient été préalablement conservées a
I’ambiante. Les molécules d’eau présentes a la surface du verre devraient donc avoir eu
approximativement la méme activité, qu’elles aient ét€ au sein du produit d’ensimage pur ou
de son mélange avec la matrice époxy. Par ailleurs, 1’effet physicochimique de la matrice sur
la propagation ne peut &tre que de nature catalytique et ne doit pas a priori affecter le point
d’équilibre de la réaction d’hydrolyse des ponts siloxanes. La valeur du seuil étant assez peu
sensible & I’hygrométrie (sur méche Kjs/ Kjc varie de 0,426 a 0,502 pour une humidité

relative de 50 4 10 %), on peut donc estimer le nombre de fibres observées a 1200 environ.

Nt 620 1240 5340
Kisso%/Kic 0,35 0,42 0,56

Tableau 4.1 : valeur du seuil dans un composite non vieilli en fonction de I’hypothése sur N;.

o Résultats

Dans tous les cas la simulation permet de reproduire fidélement la loi de [Weibull] mise
en évidence au paragraphe précédent : en tout point I'écart est inférieur a 0,005 quelle que soit
I’épaisseur du V.ER. (exemple en figure 4.6). On peut en conclure que les gradients de
déformation n'affectent pas sensiblement le comportement statistique des fibres et que

I’hypothése d’une déformation uniforme au sein du V.E.R. est acceptable.

0,2 0

0,16

0,12 /

0,08 / .
- —

0,04 /
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Figure 4.6 : simulation de la distribution des résistances mécaniques avec un gradient de

1-S

log(-In(S))

[S+]

'
(s3]

déformation (trait plein, Ny = 1240) ; loi de [Weibull] en pointillés.

Chap. 4 Analyse microscopique in situ du premier endommagement d’un composite 20



4.2.2 Effet de la multifragmentation

« Description du modéle

Pour prendre en compte la possibilité de multifragmentation d’une fibre du fait du
rechargement par transfert de charge avec la matrice, nous avons construit un modéle
analogue a celui développé par [Rosen] pour analyser la rupture des composites
unidirectionnels : nous avons divisé chacune des couches définies précédemment en cellules
dont la longueur (parallélement aux fibres) vaut deux fois la longueur ineffective L; figure

4.7.

En premiére approximation, la déformation d’une fibre sera considérée comme nulle dans la
cellule ou elle a rompu, comme constante ailleurs. Une méme fibre pourra donc rompre

plusieurs fois sur la longueur observée, mais une seule fois dans chaque cellule.

En outre les cellules ont été considérées comme indépendantes les unes des autres, de méme
que les fibres & I’intérieur d’une méme cellule. Chaque cellule est donc représentée par un
écheveau de fibres soumis 2 une déformation uniforme égale a celle calculée en son centre
(éq.4.2).

N <

Figure 4.7 : discrétisation de chaque couche en cellules (de longueur 2L;).

D'aprés I’équation 1.42, la probabilité de survie des fibres dans chaque cellule est donnée par
I'équation

2 K, "
s =exp( e ), “.7)
{ £ QL) ™M™ Kissa
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dont les paramétres sont les mémes que lors de la précédente étape de modélisation.

On somme ensuite le nombre de fibres rompues dans chaque couche, puis dans le V.ER.:
N
n, == ¥ A=), (4.8)
i

puis Ny = Y n,, _ o 4.9)
1

K variant de 1 4 7 selon la valeur de N..
On calcule enfin la probabilité de survie & 1'échelle du V.E.R. (S=1-N¢/Ny).
+ Résultats

Quelle que soit I'nypoth&se retenue sur la profondeur analysée, cette simulation a 1’échelle
de la cellule donne exactement le méme résultat que celle réalisée dans I’hypothése d’un
écheveau non lié figure 4.8. Comme supposé, ’effet de la multifragmentation sur le
comportement statistique des fibres dans le V.E.R. est donc négligeable. En d'autres termes, la
longueur observée est suffisamment faible pour que la probabilité qu'il y ait deux défauts de

criticité voisine sur une méme fibre soit trés faible.

02 - 0
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Figure 4.8 : simulation de la distribution des résistances mécaniques avec multifragmentation

(trait plein, N, = 1240) ; loi de [Weibull] en pointillés.
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4.2.3 Ruptures de fibres induites par les concentrations de contrainte

o Description du modele

L’identité entre la loi de [Weibull] & I’échelle du V.E.R. et le résultat du précédent modele
permet de considérer que le formalisme et les parameétres définis & I’échelle de la cellule sont
représentatifs du comportement statistique d’une portion de fibre de longueur 2I; a
I’exclusion de tout effet de concentration de contraintes. Ce formalisme et ces paramétres
seront réputés permettre le calcul de la probabilité de survie d’une portion de fibre de
longueur 2L; voisine d’une rupture donc soumise & une surcharge. L’évaluation de cette
derniére constituera la base de la modélisation de la cinétique de rupture dans un champ de

déformation perturbé par I’endommagement initial.

Nous avons donc repris la discrétisation présentée au paragraphe précédent et I’hypothése
micromécanique corollaire : chaque couche est divisée en cellules de longueur 2Lj a
Iintérieur desquelles une fibre rompue ne supporte plus aucune charge. Conséquemment nous
avons considéré que le transfert de charge autour d’une rupture affecte les fibres voisines sur
une longueur 2L;. Compte tenu des limites fixées & I’acquisition des images (cf. §2.2.2) et des
difficultés de calcul [Hedgepeth] des champs de contrainte autour d’un multiplet de ruptures,

nous n’avons examiné que le cas d’une rupture isolée.

Conformément aux études expérimentales et théoriques des composites modeles
[Zhou & Wagner], nous avons considéré que les fibres immédiatement voisines d’une rupture
font écran et sont seules affectées par une surcharge. Dans ’hypothése d’un arrangement
idéal, les voisines d’une rupture sont a équidistance de celle-ci et supportent donc un méme
surcroit de charge (de). En négligeant la contribution de la matrice au efforts de traction,

’équilibre du volume comportant une fibre rompue et ces voisines indique alors que :
de =~
€= N_k (4.10)
avec € la sollicitation nominale de la fibre rompue et Ny le nombre de ses voisines
immédiates (dépendant de I’appartenance a la couche k). Cette derniére approximation semble

largement vérifiée quand la distance entre fibres est du méme ordre de grandeur que leur

diamétre [Zhou & Wagner].
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En considérant que la charge nominale est approximativement la méme pour des fibres

contigués, la charge supportée par chaque voisine d’une rupture est :

e=e,(+ Iy ). (.11)

Pour calculer le nombre de ruptures induites dans le V.E.R. il faut distinguer deux populations
~ de fibres :

o celles subissant la charge nominale,

« celles voisines d’une rupture.

L’importance relative de ces deux groupes dépendant du niveau de sollicitation, leur analyse
séparée pose probléme. La solution réside dans I’équivalence de toutes les ruptures quel que
soit le moment ol elles ont eu lieu : le nombre des voisines et leur surcharge ne dépendent en
effet que de la géométrie de I’arrangement des fibres et de 1a sollicitation 4 1’instant considéré.
Pour chaque niveau de sollicitation, on calculera dans un premier temps le nombre de fibres
dont la déformation a rupture est inférieure 2 déformation appliquée ou nombre de ruptures
premiéres. On estimera ensuite le nombre de fibres voisines d’une rupture et la proportion

d’entre elles qui rompent.

Le calcul du nombre de ruptures premieres dans une cellule est le méme que lors de la

précédente étape de modélisation :
on =l—;:'-*[1—s(sj)], 4.12)

avec €; la déformation au centre de la cellule, s la fonction définie en équation 4.7 et N¢/k le

nombre de fibres dans chaque couche (~620).

Le nombre de fibres rompant du fait des ruptures premicres situées dans une cellule sera

estimé par :

on,, =8nf1Nk[1—s(8j +%k):|, (4.13)

avec la fonction s définie en équation 4.7. Cette expression conduit & compter deux fois les Nk

voisines (dans le calcul de 8n¢; et dans celui de dng), mais I’erreur qui en découle est faible

car 2 tout niveau de déformation s(¢; + % ) =<=<s(g;).
k
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La sommation des quantités dns et dng sur toutes les cellules du V.E.R. ne permet pas
d’estimer directement le nombre de ruptures observées (N). En effet, toutes les Ny voisines
d’une rupture premiére ayant eu lieu dans le V.ER. ne se situent pas dans celui-ci.
Inversement,le nombre de ruptures observées peut étre influencé par les ruptures premiéres au

sein d’une couche sous-jacente au V.E.R,, figure 4.9. Le calcul a pris en compte ces diverses

situations pour chaque hypothése sur la profondeur analysée.

>N=1240
A
Nt=620 N=1240
Cas 1 Cas 2 Cas 1 Cas2
6 voisines 4 voisines 6 voisines 4 voisines
dont 2 observées 2 observées | dont 4 observées 4 observées

Figure 4.9 : illustration de 1’influence de la position d’une rupture sur le nombre de voisines

surchargées et le nombre de voisines observées.

o Résultats

Le résultat de ce modele simplifi€ dépend fortement de I’hypothése sur la profondeur
analysée. Pour N;> 1240, on reproduit encore une fois fideélement la loi de [Weibull]. Pour
Ni=1240 ou 620, la modélisation se rapproche des points expérimentaux aux fortes
déformations figure 4.10. On peut donc d’une part attribuer définitivement au transfert de
charge 1’accélération de la cinétique de rupture aux fortes déformations, d’autre part supposer
que le nombre de couches de fibres réellement observées est de 1’ordre de un ou deux (h =20

440 pym).
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Figure 4.10 : simulation de la distribution des résistances mécaniques - effet des

concentrations de contrainte ; loi de [Weibull] en pointillés et modélisation en trait plein.

4.2.4 Synthése

Au cours des différentes étapes de cette analyse nous avons vu que la population de fibres
contenue dans le volume d’observation se comporte comme un quasi-écheveau soumis & une
déformation uniforme. Le seul écart observé concerne les déformations ultimes (i.e. juste
avant la rupture) et a pu €tre attribué a I’effet des concentrations de contraintes au droit des

premieres ruptures.

Par ailleurs, I’incertitude sur le nombre de fibres observées ne se répercute que sur les facteurs
d’échelle et n’affecte pas la nature statistique de la distribution des résistances mécaniques :
une loi de [Weibull] relie déformation maximale et nombre de ruptures dans le V.ER. La
démarche mise au point lors de I’étude de la meche de fibres pourra donc a priori étre

appliquée au composite quelle que soit I’hypothése retenue.

Enfin, I’estimation convergente de I’épaisseur analysée (20 a 40 yum) par deux considérations
semi-quantitatives, nous permettra de limiter notre propos & ces deux cas de figure. La

faiblesse de cette épaisseur par rapport & la profondeur de champ de I’objectif peut &tre
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expliquée par la nécessité de réaliser rapidement les six acquisitions du champ d’observation
pour garantir I’homogénéité des données constitutives d’un point de mesure : la mise au point

est en effet réalisée sur la surface de 1’éprouvette sans faire de balayage en profondeur.

4.3 Validation du protocole de pré-conditionnement

Notre approche générale impose de s’assurer préalablement que dans les conditions de
vieillissement préalable définies au chapitre 2 (10 jours d’immersion & 25°C) :
« ladistribution initiale des défauts sur les fibres n’est pas altérée ;

« le vieillissement des couches superficielles est uniforme.

Le premier point a été contrdlé en procédant & un essai monotone sur une éprouvette
sévérement vieillie (douze jours en immersion & 60 °C), puis séchée et enfin conservée deux
semaines a 1’ambiante. Le résultat présenté en figure 4.11 ne différe pas significativement de

ceux obtenus sur composites non vieillis.
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Figure 4.11 : évolution du nombre de fibres rompues lors d’un essai monotone sur composite

vieilli 12 jours & 60 °C puis reconditionné & I’ambiante (s) ; composite non vieilli ().

Le deuxiéme point a été contrdlé en comparant deux essais statiques réalisés aprés dix et vingt
trois jours de vieillissement figure 4.12. Le chevauchement des deux courbes suggere que, vis

a vis de 1a sensibilité du verre, 1a concentration en eau et 1’état physicochimique de la matrice
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sont constants. En d’autres termes nous pourrons considérer que dans ces conditions
I’hydrolyse est négligeable et la saturation est atteinte. Le calcul des transitoires de diffusion
dans une monocouche ou une bicouche nous indique par ailleurs que 1a concentration en eau y
vaut C/C.. = 0,98 = 0,02 ou 0,97 + 0,03 aprés dix jours de conditionnement. Nous

considérerons que ceci est suffisant pour garantir I’uniformité du vieillissement.
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Figure 4.12 : effet de 1a durée de pré-conditionnement & 25 °C sur la cinétique de rupture des

fibres lors d’un essai statique (€,pp= 1,7 %) ; (O) 23 et (A) 10 jours de vieillissement.

Nous avons par ailleurs vérifié qu’un vieillissement & 60 °C conduit & une dérive non
contrdlée de la physico-chimie du systéme. En effet, alors que la saturation est atteinte trés
rapidement (en trois jours pour le critére retenu) et que la surface du verre ne connait pas de
dégradation chimique, la cinétique de rupture des fibres sous sollicitation statique est

fortement accélérée par 1’augmentation de la durée de pré-conditionnement figure 4.13.
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Figure 4.13 : effet de la durée d’un pré-conditionnement & 60 °C sur la cinétique de rupture
des fibres lors d’un essai statique (€app = 1,7 %) ; (X) 5 et (-) 18 jours 4 60 °C, 10 jours a 25°C.

4.4 Courbe v(K) dans un composite vieilli

Le principe d’équivalence entre résistance mécanique et durée de vie est a priori
encore valable pour le quasi-écheveau de fibres observé au sein de notre V.E.R.. L’analyse
d’images nous permettant d’accéder & des distributions de temps ou de déformations a rupture
représentatives de populations de défauts équivalentes, il est a priori possible de tracer la
courbe v(K) relative aux fibres dans le composite par la méme méthode que précédemment
(cf. §3.2.2). Toutefois, compte tenu de leur caractére trés discret, 1’appariement de ces

distributions pose probléme.

D’une part, le trop faible nombre de points rend matériellement impossible notre méthode de

moyennage. D’autre part, les n*™®

valeurs de temps et de résistances correspondent
généralement 2 des nombres de rupture différents, ce qui disqualifie la méthode

d’appariement direct de [Fett & Munz].

Nous avons procédé en nous appuyant sur les acquis de la modélisation des résistances
mécaniques (cf. §4.2). Pour chaque point expérimental (t, Ny), nous avons considéré que le
temps 2 rupture t; =t correspond 4 une déformation a rupture en milieu inerte (&) calculée a

partir de la loi [Weibull] (éq.4.1) :

Chap. 4 Analyse microscopique in situ du premier endommagement d’un composite 99




- _ K 5509 _ N / I
LA K, &, |:l-{1 N, ):| , (4.14)

avec &, le facteur d’échelle de 1a loi de [Weibull] et Kissos 1a valeur du seuil identifiée lors de

la premiére étape de modélisation de la distribution des résistances mécaniques.

On peut alors générer une courbe & = f(ts), dont la pente locale évolue continiiment. On utilise
enfin 1’équation 3.11 pour calculer la courbe v(K). La figure 4.14 montre les résultats obtenus
a partir de I’essai statique présenté en figure 4.12 (€5, = 1,7 %). Deux hypothéses ont été
retenues quant & N;: 620 ou 1240. Les deux courbes sont identiques & un facteur de
translation prés (AK). Elles comportent un seuil de non propagation et un stade I. L’absence
des stades II et III est due au fait que 1’acquisition des images débute quelques minutes aprés

la mise en charge.
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Figure 4.14 : courbes v(K) in situ (€,pp = 1,7 %), hypothése sur N; : ()1240 et (¢) 620.

Comme précédemment la loi de propagation peut étre modélisée par parties :
o v=0,V K;< Kjgy (seuil de non propagation dans un composite vieilli),

e V= AKln, v K1> KISV-

Les paramétres de la loi puissance sont estimés graphiquement sur la figure 4.15. Le

coefficient de fatigue statique n vaut 11.
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Figure 4.15 : détermination graphique des parameétres de la loi puissance in situ, hypothese
sur N; : (8)1240 et (©) 620.

Il est intéressant de noter que la propagation des défauts de surface des fibres suit a I’échelle
moléculaire une cinétique de méme nature avec ou sans matrice organique. La position
relative des courbes obtenues sur composite vieilli et sur méche est significative du
changement des conditions hygrométriques et de 1’absence d’effet protecteur de la matrice :
I’immersion décale la courbe v(K) vers les faibles facteurs d’intensité de contrainte par
rapport & 1’humidité relative. L’influence de la matrice est principalement sensible sur la
valeur du paramétre de fatigue statique n, qui diminue de 20 & 11 (figure 4.16). Cette
diminution avait été indirectement mise en évidence par [Ritter] dans le cas de revétements

organiques de faible épaisseur, sans qu’il ait été possible d’en préciser la cause.
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Figure 4.16 : courbes v(K) dans une méche (4 ) et un composite vieilli (¢, N, = 620).
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4.5 Distribution des temps & rupture dans un composite vieilli sous sollicitation statique

Conformémeﬁt a I’approche développée au chapitre 3, 1a prévision de la cinétique de
rupture en milieu humide sous une sollicitation de relaxation quelconque s’appuiera sur :
» la distribution des résistances mécaniques, qui fournit € et m ;
e la courbe v(K), qui fournitn ;
o une distribution de temps a rupture dans les mémes conditions hygrothermiques et sous

une déformation connue, qui permet d’identifier la facteur de calage C.

11 ne nous reste donc plus qu’a analyser la cinétique de rupture sous le niveau de déformation
(em=1,7 %) utilisé pour le tracé de la courbe v(K). Quelle que soit 1’hypothése sur la
profondeur observée, la représentation de [Weibull] de la probabilité de survie exhibe comme
pour 1’écheveau une zone linéaire puis une limite horizontale, figure 4.17. L’ordonnée a

’origine de la courbe nous fournit une estimation du facteur d’échelle C, dépendant de N;.
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Figure 4.17 : représentation de [Weibull] de la probabilité de survie lors d’un essai statique &
1,7 % de déformation, hypothése sur N; (a) 620 (b) 1240 ;

en points 1’expérience, en pointillés la zone linéaire et en trait plein la limite asymptotique.

On pourra donc décrire par partie la probabilité de survie au sein du V.ER. avec :

une loi de [Weibull] sur le temps S(t) = exp|:— tl%"2g::)np4-2(j:| ,

. .. . 8appK I1S50% " :
puis une limite asymptotique S, =exp|— T— , avec Kissox le seuil de non
€0l ysv

propagation dans un composite conservé a 50% H.R. et Kisy le seuil dans un composite vieilli.
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Le tableau 4.2 regroupe les différents paramétres nécessaires. Les effets de N; sur les facteurs

d’échelle et le seuil de non propagation se compensent, de sorte que le résultat final (N¢= (t))

est indifférent 2 I’hypothése sur la profondeur analysée.

N; m C n Kisv/ Kissox
620 3,65 4,7 5,5.10° 11 0,745
1240 3,65 6 1,2.10* 11 0,747

Tableau 4.2 : paramétres nécessaires a la prévision de la cinétique de rupture des fibres sous

une sollicitation statique quelconque.

Les figures 4.18 et 4.19 confrontent la prévision & 1’expérience pour quatre déformations
imposées différentes du niveau utilisé pour I’identification des paramétres du modele (1; 1,5 ;
1,8 et 1,9%). A 1,9 % de déformation imposée, la cinétique de rupture est plus rapide que
prévue. Cela s’accompagne de 1a formation de nombreux doublets puis de zones critiques (cf.
fig. 2.12). Nous attribuerons donc cette déviation positive aux concentrations de contraintes.
Dans les autres cas on observe trés peu d’écart, tant dans la premiere partie décrite par une loi
de [Weibull] qu’aux temps longs décrits par une limite horizontale. L hypothése du quasi-
écheveau de fibres et le formalisme développé au chapitre 3 se trouvent donc confortés

jusqu’a 1,8 % de déformation et des temps de 1’ordre de 2,5.10%s.
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Figure 4.18 : cinétique de rupture expérimentale (points) et calculée (trait plein) sous

sollicitation statique ; 1 (), 1,5 (0), 1,8 (+) et 1,9 (A) % de déformation imposée.
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Figure 4.19 : représentation de [Weibull] de la probabilité de survie (N;= 1240)

expérimentale et calculée sous sollicitation statique ; méme légende que fig. 4.18.

4.6 Apparition d’un endommagement macroscopique

L’analyse quantitative des conditions de formation des n-plets puis d’un
endommagement macroscopique requiert des modeles micromécaniques et statistiques trop
complexes pour étre développés dans le cadre de cette étude. Toutefois, quelques observations

qualitatives permettent d’en préciser les caractéristiques générales.

Sous sollicitation monotone, la limite d’apparition des n-plets est & peu prés constante d’un
essai & 'autre (figure 4.1) et entralne assez rapidement la rupture du pli superficiel par
jonction de sites endommagés. Ceci est assez conforme aux modeles généraux décrivant
I’endommagement des unidirectionnels : la densité en fibres rompues augmente globalement
jusqu’a ce qu’une section du matériau soit suffisamment affaiblie pour rompre brutalement
[Rosen], [Talreja 1].

Sous sollicitation statique (figure 4.19), nous pouvons distinguer deux cas de figure :
« pour les déformations inférieures ou égales & 1,8 % 1’endommagement macroscopique est
absent ou au moins différé (> 2.10%s) ;

« pour les déformations supérieures ou égales a 1,9 % il intervient trés rapidement (<10% s).
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Dans ce dernier cas, le nombre de fibres rompues est important et des n-plets apparaissent en
plusieurs endroits du champ d’observation. La rupture du pli superficiel intervient finalement
par jonction de différentes zones critiques qui se propagent concomitamment. Comme dans le

cas d’une sollicitation monotone, elle concerne donc un volume de mati¢re important.

Pour les sollicitations les i)ius faibles, nos fésultats sont en opposition avec ceux de
[Aveston et al], qui situent la limite de fatigue statique vers 0,5 %. Les temps & rupture
correspondants sont toutefois largement supérieurs aux durées d’essai permises par notre
dispositif. Afin d’explorer un intervalle de temps plus important, nous avons mis a profit la
possibilité de bloquer 1’appui central par un systeme vis / écrou et de désolidariser le support
de mise en charge du bati d’observation. Nous avons donc immergé des éprouvettes
sollicitées et réalisé des acquisitions périodiques. Un contrdle insuffisant de 1a fléche imposée
nous interdit cependant de comparer quantitativement les résultats & ceux obtenus sans
déplacer le dispositif, notre analyse ne sera donc que qualitative. Aux temps courts (< 10° 5),
les courbes N=£(t) ont la méme forme que précédemment: augmentation rapide puis
asymptote horizontale. Aux temps longs, soit le nombre de fibres rompues reste constant
pendant les quelques jours de 1’essai (plutdt aux faibles déformations < 1,5 %), soit il

recommence 2 augmenter légérement (plut6t aux fortes déformations > 1,5 %, figure 4.20).
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Figure 4.20 : cinétique de rupture des fibres lors d’un essai statique en immersion,

(Eapp= 1,7 %).
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Cette deuxiéme augmentation est assez aléatoire mais systématiquement associée a la
formation de doublets. Elle est donc a priori gouvernée par les concentrations de contrainte au
droit des premiéres ruptures. Le temps de latence peut étre compris si I’on prend en compte le
caractere différé et distribué de la déchéance des fibres surchargées par des ruptures
premiéres, elles mémes déja distribuées. Enfin, alors que 1a densité globale en fibres rompues
reste faible, on observe la rupture de I’éprouvette par propagation d’une zone critique. Le
mode de déchéance est donc extrémement local, ce qui peut expliquer la grande dispersidn

des durées de vie sous sollicitation statique et la planéité des surfaces de rupture [Jones].

De maniére conservative, la limite de fatigue statique peut €tre assimilée a la déformation
pour laquelle on voit apparaitre un nombre significatif de doublets dans un composite vieilli
sous sollicitation statique (gyy). Elle pourra étre estimée par rapport 4 la déformation pour
laquelle les premiers doublets apparaissent dans composite non vieilli sous sollicitation
monotone (€i50%). En effet, en considérant qu’en tout point du V.E.R. la probabilité de survie
parmi les voisines d’une rupture est la méme & €,5, = €v dans un composite vieilli sous
sollicitation statique ou a &y =€50% dans un composite non vieilli sous sollicitation

8’V(1+%Vk) K 8'50%(14-}{\71;) K

monotone on obtient exp| — =exp — ,
&g K5y & K 5509
. £ v _ K sv . - . . . ’ . .
soit = . Numériquement €v =1 %, ce qui est deux fois supérieur a I’estimation
€150 1550%

de [Aveston et al]. Cet écart peut étre dii a la qualité particuli¢re de notre matériau.

4.7 Conclusion

Au vu des résultats expérimentaux et de la modélisation, il apparait que 1’effet du transfert
de charge entre fibres et matrice n’est influent que pour des sollicitations €élevées ou des

temps longs.

A T’intérieur de ces limites, nous avons considéré que les fibres contenues dans le volume
d’observation se comportent comme un écheveau quel que soit le type de sollicitation. Ceci
nous a autorisé a reproduire la démarche prédictive mise au point pour les meéches de fibres.
L’analyse combinée de la distribution des résistances mécaniques sous sollicitation monotone

et de la distribution des durées de vie sous une sollicitation statique donnée a ainsi permis de
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tracer une courbe v(K) in situ, montrant que 1’effet protecteur de la matrice par rapport a
I’environnement est faible. Il a enfin ét€ possible de prévoir la distribution des durées de vie

pour toute sollicitation statique inférieure a 1,8 %.

Une approche analogue sera appliquée a I’analyse de la perte de raideur de la poutre de

flexion sous sollicitation statique puis cyclique.
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5 ANALYSE DE LA PERTE DE RAIDEUR EN TERMES DE STRESS
CORROSION CRACKING

5.1 RELATION RAIDEUR MACROSCOPIQUE/ENDOMMAGEMENT
MICROSCOPIQUE

5.2 PERTE DE RAIDEUR D’UNE POUTRE COURBE SOUS SOLLICITATION
MONOTONE

5.3 PERTE DE RAIDEUR D’UNE POUTRE COURBE SOUS SOLLICITATION
STATIQUE

5.4 PERTE DE RAIDEUR D’UNE POUTRE COURBE SOUS SOLLICITATION DE
FATIGUE

5.5 CONCLUSION



5 Analyse de la perte de raideur en termes de Stress Corrosion Cracking

Afin d’étendre notre étude au composite industriel et de lui donner une application
pratique quant & I’analyse des essais de fatigue, il était nécessaire de pouvoir traiter les
propriétés mécaniques résiduelles de la poutre de flexion comme un indicateur quantitatif du

développement de I’endommagement microscopiqué.

Dans le cas des éprouvettes planes, ce point a pu €tre validé grice a ’observation en analyse
d’images d’une relation empirique simple entre leur raideur et le nombre de fibres rompues a

leur surface.

Dans le cas de la portion de structure, il ne nous était pas possible de vérifier directement
qu’une telle relation existait. Nous en avons toutefois observé les conséquences sur la
cinétique de perte de raideur sous sollicitation monotone ou statique. Ceci nous a finalement
permis de caractériser 1’influence des parametres de sollicitation (fréquence, rapport r, niveau

de sollicitation maximum) sur 1’évolution des propriétés de la poutre courbe en fatigue.

5.1 Relation raideur macroscopique / endommagement microscopique

5.1.1 Corrélation empirique entre perte de raideur et densité de fibres rompues

Grice A lenregistrement des efforts et déplacements lors des observations
microscopiques, nous avons pu tracer parallélement la raideur de 1’éprouvette et le nombre de
fibres rompues en fonction de la déformation ou du temps. La synthése de ces résultats fait
apparaitre une courbe unique reliant raideur relative et nombre de ruptures dans le V.ER,,
figure 5.1. On peut observer une dépendance globalement linéaire :

R 1-an,, 5.1)

0

R . . . .
avec — la raideur relative, N¢ le nombre de ruptures et ot =1,5.10 ? une constante empirique.
0
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Figure 5.1 : relation expérimentale entre la raideur relative d’une poutre plane de flexion et le

nombre de ruptures observées dans le V.E.R.; () essais monotones et (e) essais statiques.

Qualitativement, la trés grande sensibilité de la raideur de 1’éprouvette a I’endommagement
du V.E.R. est due au fait que celui-ci est centré sur la zone la plus sollicitée, donc a la fois la
plus endommagée et la plus importante en termes de rigidité. On remarquera aussi que
I’équation 5.1 implique I’indifférence de la perte de raideur aux mécanismes de relaxation de
la matrice époxy, puisque ceux-ci dépendent a priori du type de sollicitation. Ceci n’a rien
d’étonnant, si I’on considére que la matrice ne contribue au module de flexion du composite

qu’a hauteur de 2 %.

Le développement d’un modéle micro-mécanique détaillé permettant de justifier 1’équation
5.1 dépasse le cadre de ce travail. Cependant, nous avons construit par éléments finis un
modele bidimensionnel de la poutre de flexion trois points afin de valider 1’ordre de grandeur
de la perte de raideur mesurée ainsi que le caractére linéaire 1a corrélation raideur/densité de

fibres rompues, dans le cas ol la rupture des fibres obéit & une statistique de [Weibull].

5.1.2 Modélisation par éléments finis

Le principe de cette simulation est de calculer pour une sollicitation monotone 1’effort
(P) résultant de 1’application d’une fléche (f), en affectant a chaque maille un module

d’Young (E) représentatif de 1’état de dégradation du volume de mati¢re environnant c’est a
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dire de la proportion locale de fibres rompues. Celle-ci sera estimée en chaque point du
champ de déformation hétérogeéne de I’éprouvette de flexion & partir de la statistique de
rupture des fibres. L’évaluation de la raideur de I’éprouvette est effectuée & chaque niveau de
déformation a partir du rapport P/f. La loi de [Weibull] appliquée & I’échelle du V.E.R.
fournissant le nombre de ruptures observées pour chaque valeur de f, on peut donc simuler la
courbe R / Ry = f(Ny).

Les hypothéses générales du calcul (code SYSTUS+) sont I’élasticité linéaire et les
déformations planes. Notre modele n’est donc pas & proprement parler un modele
d’endommagement : I’état de dégradation est déterminé & partir d’une loi de [Weibull] locale,
en supposant que les champs de déformation sont peu perturbés par rapport 4 une poutre non

endommaggée.

Afin d’optimiser la prise en compte de la concentration de I’endommagement au centre de la
face en tension de la poutre, nous avons choisi un maillage variable de la surface latérale,

figure 5.2.

e En périphérie de la zone d’efforts de traction maximaux (3/4 de I’éprouvette), le maillage

est assez lache et le module affecté & chaque nceud est constant (Eg =43 GPa).

« Dans le quart central, le maillage est rectangulaire et reprend les dimensions de la cellule
définie lors de 1a modélisation micromécanique (cf. §3.2.2) : 20 um d’épaisseur et 150 um
de long. Conformément & I’hypothése qu’une fibre rompue ne travaille plus sur une
longueur 2L, nous avons écrit que le module d’une maille vaut :

E = Es(e,), (5.2)

avec Eg le module non endommagg, €; et s la déformation et la probabilité de survie dans

la cellule correspondante.

La figure 5.2 montre le gradient de module obtenu dans le cas le plus défavorable (N; le plus
faible, €,=4%). On peut observer que la zone centrale choisie est suffisante pour que

I’intégralité de ’endommagement soit prise en compte.
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Figure 5.2 : simulation du gradient de module dans la poutre de flexion trois points a partir

d’une loi de [Weibull] ; N=620, £,=4%.

Les parametres & injecter dans les calculs de probabilité de survie dépendent pour partie (&)
de I’hypothese sur la profondeur du V.ER.. La figure 5.3 présente les résultats dans les trois
cas déja décrits au chapitre 4. La relation simulée entre raideur et nombre de ruptures
observées est toujours linéaire, mais sa pente augmente fortement avec la diminution de la
profondeur analysée :

e 2.10"* pour h = 140 pm soit N; = 4340,

. 3.10* pour h =40 pm soit N; = 1240,

. 9.10* pour h = 20 pm soit N;= 620.

Le résultat le plus proche de I’expérience correspond a 1’épaisseur la plus faible, ce qui est
cohérent avec les autres estimations de la profondeur observée par analyse d’images
(h =20 ou 40 pum).
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Figure 5.3 : relation raideur / endommagement calculée par éléments finis en fonction de la

profondeur supposée du V.E.R. (a: 20 pum, b : 40 pm, ¢ : 140 pm).
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5.1.3 TUtilisation de la perte de raideur comme traceur de I’endommagement

Compte tenu de la relation 5.1, on peut considérer que la courbe effort / déplacement
d’une éprouvette de flexion trois points (de méme géométrie que celles utilisées en analyse
d’image) permet d’accéder indirectement au nombre de fibres rompues dans un volume
équivalent au V.E.R. défini précédemment :

N, =l(1—£—]. (5.3)

o R,

Pour le vérifier nous avons procédé au dépouillement d’essais monotones sur composite
maintenu & I’ambiante. La vitesse de chargement retenue est équivalente a la vitesse moyenne
lors d’un essai par paliers, soit environ 10°s?. Les courbes effort/déplacement
correspondantes sont reproductibles jusqu’au maximum d’effort, c’est & dire jusqu'a la rupture
d’un pli superficiel figure 5.4. Ceci constituera a priori une limite maximum a I’application de

I’équation 5.3.

La figure 5.5 pré.sente ces résultats en termes d’évolution de la raideur relative et du nombre
de fibres rompues calculé. Par rapport aux données recueillies par analyse d’images aucun
écart significatif n’est apparent, ce qui valide a posteriori I’équations 5.3. En outre, le
maximum d’effort correspond a la limite d’apparition des n-plets. L’endommagement
macroscopique intervient donc de maniére assez brutale aprés la formation de zones critiques,

ce qui confirme le caractére statistique de la rupture sous sollicitation monotone (cf. §4.6).
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Figure 5.4 : courbes effort / déplacement lors d’essais monotones (0,5 mm / min) sur

composite maintenu a I’ambiante.
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Figure 5.5 : calcul du nombre de ruptures dans le V.E.R.  partir de la raideur macroscopique

lors d’un essai monotone(s) ; (< ) rappel des données recueillies par analyse d’images.

5.14 Approximation analytique de la courbe effort / déplacement en flexion

L’analyse directe de la perte de raideur suppose que 1’on ait déterminé préalablement le

paramétre o. Or ceci n’est possible que pour des composites trés transparents, ce qui exclue

les matériaux industriels. Pour s’en affranchir, on utilisera les propriétés remarquables de

’expression de la raideur relative obtenue en explicitant dans I’équation 5.3 la probabilité de

survie des fibres :
R
B =1-a(l-S)N,,

0

donc R£—= (1-aN,)+ oSN, .

0

Sous sollicitation monotone

R ey
—(e)=(1-oN,)+aex —(—] N,.
R,
Sous sollicitation statique

app

R oo Y2 Y2
R ©=a (xN,)+aexp|: {%2g C}Nt,

0 &K 15y

EsKic
puis ﬁ—"’=(l—aN,)+aexp[—(MJ }N,.

(5.4)

(5.5)

(5.6)

5.7

(5.8)
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Dans une représentation de [Weibull] les équations 5.6, 5.7 et 5.8 conduisent & des droites de
pentes m, m/n-2 et & une limite asymptotique.

Sous sollicitation monotone on devrait donc pouvoir écrire

Rlos) ~ex —(i,J , (5.9)

0

ol & dépend du facteur d’échelle €y déterminé dans le V.E.R. et du paramétre ..

Sous sollicitation statique

5(t) = exp[— t%‘zef,z/"‘zc‘] , (5.10)

R

0
8 m
puis —l-zizexp[—[ "‘Z"] :|, (5.11)
R, £

ol C" et € dépendent des facteurs d’échelle déterminés dans le V.E.R. et du paramétre o (a

. . - K

riorie =g, BV .
P 0 KISSO% )

La forme de ces dépendances peut &tre vérifiée sur la figure 5.6, oui sont reportés dans une
représentation de [Weibull] les courbes de perte de raideur lors d’un essai statique a 1,3 % de
déformation imposée et d’un essai monotone. Sous sollicitation monotone, on observe une
droite de pente 3,7 (m = 3,65). Sous sollicitation statique, on observe une droite de pente 0,43
(m /n-2 =0,41), puis un infléchissement de la courbe sans véritable asymptote horizontale.
Etant donné le niveau de déformation, ce dernier point peut étre significatif du développement

d’un endommagement local.

-0.5

log(In(Ry/R))

0 1 2 3 4
log(e (%)) ou log(t (s))
Figure 5.6 : représentation de [Weibull] de 1a raideur relative d’éprouvettes planes sous

sollicitation monotone (+) ou statique (°, €app = 1,3 %)
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Comme pour I’analyse de la probabilité de survie, la prévision de la cinétique de perte de
raideur sous sollicitation statique devrait pouvoir s’appuyer sur 1’analyse combinée de deux

essais statique et monotone.

Ainsi, m pourra étre déterminé 2 partir de la pente de 1’essai monotone. On pourra identifier
les facteurs d’échelle (go" et C') & partir de 1’ordonnée a I’origine des portions linéaires des
deux représentation de [Weibull]l. De méme (8*) pourra €étre déterminé sur la zone
d’infléchissement de 1’essai statique. Enfin, bien qu’une estimation graphique de n soit
réputée incertaine, 1a pente de 1’essai statique nous fournit une valeur (n=10,6) trés proche de

celle identifiée sur la courbe v(K) in situ (n=11).

Toutefois, cette concordance pouvant étre fortuite, il convient comme précédemment de tracer
une courbe v(K). Pour cela nous avons appareillé les deux essais statique et monotone
présentés en figure 5.6 : en effet, compte tenu de la bijectivité de 1’équation 5.1, deux points
expérimentaux correspondant a4 la méme raideur relative correspondent aussi au méme
nombre de ruptures dans le V.E.R.. Comme précédemment, le probléme est donc de générer
suffisamment de couples (t;, €;) pour que la courbe de propagation soit précise. Or les données
expérimentales directes ne nous le permettent pas. La solution retenue est analogue a celle
utilisée au paragraphe 4.4 pour le tracé des courbes v(K) associée au V.ER. : pour chaque
point expérimental (t, R/Rg), nous avons considéré que le temps (tf) correspond a une

déformation a rupture (g;) calculée a partir de 1’équation 5.9 :
A
g =- Ky 8;[1,.(% H . (5.12)
K is50% 0

L’équation 3.8 permet alors de tracer la courbe v(K;/ Kissos). En faisant une hypothése sur la

profondeur du V.E.R., donc sur la valeur du seuil dans le composite maintenu a 1’ambiante,
cette courbe est proche de celle obtenue a partir des données microscopiques (figure 5.7). Le
stade I est bien visible mais la zone de seuil est assez déformée. Quelle que soit 1a cause de
cette déformation (endommagement local ou 1égere dérive des capteurs), le seuil de non
propagation réel doit étre situé & peu preés au niveau du premier infléchissement de la courbe
(Kisv / Kissow ~ 0,7).

La détermination graphique de n est indifférente & la valeur du seuil dans le composite

maintenu a I’ambiante et donne le méme résultat que précédemment (n=11).
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Figure 5.7 : courbe v(K) obtenue par analyse des essais mécaniques sur poutre plane (¥ );
(o) rappel de la courbe v(K) au sein du V.ER. (N;= 1240 soitc Kissoe/Kic = 0,42).

L’ensemble de cette méthode d’analyse va €tre appliquée 2 la cinétique de perte de raideur des

poutrescourbes sous sollicitation statique puis cyclique en immersion.

5.2  Perte de raideur d’une poutre courbe sous sollicitation monotone

Des essais monotones ont été réalisés sur des éprouvettes courbes préalablement
séchées sous vide dans un dessicateur contenant un gel de silice. Ceci nous a permis (cf. Al)
d’utiliser une vitesse de chargement un peu supérieure a celle retenue pour les essais sur
composite de laboratoire, mais plus courante en termes de caractérisation mécanique :
5 mm / min soit 1,5.10* s?. La figure 5.8 présente un des résultats en termes de courbe
effort / déplacement et de perte de raideur. Jusqu’au maximum d’effort, une loi de [Weibull]
permet de décrire le comportement de la poutre. Le module de [Weibull] correspondant a
cette nuance de fibres (B, 2400 Tex) est de 4,3 £ 0,15, ce qui est 1égérement supérieur a celui
des fibres utilisées pour les essais sur écheveau et la fabrication du composite de laboratoire
(Advantex 1200 Tex). Compte tenu de la reproductibilité des courbes et notamment de la
déformation & rupture, on peut en déduire que D’apparition de I’endommagement

macroscopique est due au phénomene de saturation statistique décrit au chapitre 4.
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Figure 5.8 : analyse de 1a courbe effort / déplacement d’une éprouvette courbe sous

sollicitation monotone ; en points 1’expérience, en trait plein la loi de [Weibull].

5.3  Perte de raideur d’une poutre courbe sous sollicitation statique

Comme pour les poutres planes, les éprouvettes avaient été préalablement conditionnées
en immersion & 25 °C. La prise d’eau & saturation étant indifférente a la température, la
validation du modéle pour différents niveaux de charge a été conduite a 40 °C afin de
s’abstraire des fluctuations de la température ambiante dans le hall d’essais. Dans un
deuxiéme temps, des essais ont été effectués a différentes températures pour mettre en

évidence 1’activation thermique de la propagation des fissures dans le verre.

5.3.1 Courbe v(K)a 40 °C

Afin d’éviter les problémes liés & 1’apparition d’un endommagement macroscopique
local, nous avons choisi de tracer la courbe v(K) a partir de la cinétique de perte de raideur
sous une déformation modérée. La plus faible valeur pour qu’une diminution appréciable de
I’effort soit mesurée en une semaine est de 1,2 %. Dans ces conditions, aucune des quatre
éprouvettes testées en paralléle ne connait d’endommagement macroscopique et les cinétiques
de perte de raideur sont superposées. Toutefois, 1a faiblesse du signal nous impose de traiter la

cinétique moyenne afin de s’abstraire du bruit sur la chafne d’acquisition..
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La figure 5.9 présente 1a courbe v(K) ainsi obtenue. Le seuil et le stade I sont affectés par une
dispersion importante. Toutefois, contrairement au cas de 1’éprouvette plane sous une
sollicitation de 1,3 %, la zone de seuil est bruitée mais peu déformée. Visuellement nous

avons estimé le seuil (Kisv/Kisseche) & ~ 0,37. Le coefficient de fatigue (n) est proche de 14.
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Figure 5.9 : courbe v(K) obtenue par analyse des essais mécaniques sur poutre courbe.

Ces observations sont qualitativement et quantitativement vérifiées par 1’analyse directe de la
cinétique de perte de raideur correspondante, figure 5.10. La représentation de [Weibull]
exhibe effectivement une portion linéaire, puis un infléchissement. La pente de la portion de
droite (0,365) nous indique que le coefficient de fatigue statique vaut bien 14. En outre, la

valeur de S.. correspond a celle calculée & partir de 1’équation 5.11.
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Figure 5.10 : analyse de la perte de raideur d’une poutre courbe sous sollicitation statique

(€app = 1,2 %) en immersion 2 40 °C
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Le tableau 5.1 réunit tous les paramétres identifiés sur 1’essai monotone, 1’essai statique et la

courbe v(K).

monotone (sec) statique (vieilli)
m 8*0 n C* 8*
4,3 6,7 14 1,7.10* 2,48

Tableau 5.1 : paramétres des lois de comportement de la poutre courbe (éq. 5.7, 5.9 et 5.11).

5.3.2 Effet du niveau de charge 4 40 °C

Pour 1,4 % de déformation imposée, aucune éprouvette ne connait la rupture pendant
la durée de I’essai et les courbes individuelles sont peu dispersées. Comme précédemment,

nous traiterons la cinétique moyenne afin de nous abstraire du bruit.

Pour des sollicitations supérieures, certaines éprouvettes voient leur pli superficiel rompre
pendant 1’essai :
e 2/421,6%,
e 4/ 4'21 1,9 %.

Cette rupture intervient systématiquement a une perte de raideur de 1’ordre de 10 %. Pour la
sollicitation 1a plus forte (1,9 %), les courbes individuelles sont continues et peu dispersées
jusqu’a un décrochement brutal, ce qui est a priori significatif du développement généralisé de
zones critiques (cf. §4.6). La cinétique moyenne obtenue sur quatre éprouvettes est donc
représentative d’un comportement statistique jusqu’a 10 % de perte de raideur, méme si elle
est affectée par les concentrations de contraintes. Pour la sollicitation de 1,6 %, la rupture
d’une éprouvette intervient aprés que la courbe correspondante se soit écartée des autres,
figure 5.11, ce qui est a priori significatif du développement local d’une zone critique (cf.
§4.6). La moyenne n’est donc représentative d’un comportement statistique que jusqu’a la
divergence d’une courbe. Dans le premier cas nous traiterons la cinétique de perte de raideur
jusqu’a 10%, dans le deuxiéme nous nous limiterons a la période ol toutes les courbes sont

peu dispersées.
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Figure 5.11 : pertes de raideurs individuelles des quatre éprouvettes testées en immersion a

40 °C et 1,6 % de déformation ; la fleche signale 1a rupture superficielle d’une éprouvette.

Les figures 5.12 et 5.13 confrontent les cinétiques expérimentales a celles prévues a partir des

données recueillies sur la courbe v(K) et 1’essai 4 1,2 % de déformation.

D’un point de vue quantitatif, on observe dans la représentation linéaire que la prévision est
globalement proche de I’expérience. L’écart étant soit positif soit négatif, on peut penser qu’il
est dii moins 4 une mauvaise estimation des paramétres du modéle, qu’a une incertitude sur la
déformation imposée (ce que confirme le calcul la barrette d’erreur avec une incertitude

absolue sur €,pp de 0,05 %).

D’un point de vue qualitatif, on observe systématiquement dans la représentation de [Weibull]
une zone approximativement linéaire de pente 0,33 +0,05. Pour les plus deux faibles
sollicitations (1,4 et 1,6 %), 1a cinétique de perte de raideur se ralentit puis redémarre dans un
troisiéme temps. Compte tenu de la rupture de deux éprouvettes & 1,6 % de déformation, ceci
peut étre significatif du développement différé d’un endommagement local (cf. §4.6). Pour la
sollicitation la plus forte (1,9 %), la rupture d’une éprouvette intervient avant méme le

ralentissement.
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Figure 5.12 : cinétique de perte de raideur expérimentale (en points) et calculée (en trait) sous

sollicitation statique en immersion a 40 °C ; (a) 1,4, (b) 1,6 et (c) 1,9 % de déformation.
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Figure 5.13 : représentation de [Weibull] de la cinétique de perte de raideur expérimentale

(en points) et calculée (en trait) sous sollicitation statique ; méme 1égende que fig. 5.12.

5.3.3 Effet de la température

D’apres la théorie générale des processus, la propagation des fissures dans le verre est

thermiquement activée (éq.1.27).
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Expérimentalement, il a été largement vérifié que le coefficient A de la loi puissance peut étre
écrit comme le produit d’un terme activation thermique et d’un terme dépendant des

conditions hygrométriques [Wiederhorn, 2], [Metcalfe & Schmitz]:

). (5.13)

A=A ex
[H,0] P( kT

Pour le verre de silice dans 1’eau, I’énergie d’activation E, est de 1’ordre de 130 kJ / mol
[Wiederhorn, 2]. Pour le verre E dans l’eali, elle varie de 60 A 100 kJ / mol selon la teneur en

ions alcalins [Metcalfe & Schmitz].

Ceci conduit 2 une expression modifiée du temps a rupture d’une fibre et de la probabilité de

survie au sein d’un écheveau sous sollicitation statique :

¢ = 2K15 il (5.14)
O o Ari,01 exp( )Y2 (n- 2)
S(t)=exp[ t%-Ze:;Zﬁ-z exp(— - E, )%‘zk] (5.15)

Dans des conditions hygrométriques et physicochimiques données, 1’ordonnée a I’origine de

la portion linéaire d’une représentation de [Weibull] peut donc étre décomposée en :

Y, =m0/ log(e,,) +0,434m/ 2( 2) +log(k). (5.16)

Nous avons procédé a des essais de relaxation sous 1,2 % de déformation imposée a
différentes températures : 25, 40 et 60 °C (figure 5.14). La durée correspondant a la portion
linéaire du tracé de [Weibull] est dans tous les cas inférieure & 8 heures, ce qui permet de
négliger les effets de 1’hydrolyse. Compte tenu de 1’invariance de la prise d’eau a saturation
dans la plage de température étudiée (cf. §2.3), nous avons considéré les conditions d’essai
comme constantes 4 I’exception de la température. La figure 5.15 présente 1’évolution de Yy
en fonction du terme -1/T, avec T la température absolue. Etant donné le nombre réduit de
points dont nous disposons, la linéarité que nous observons ne permet pas de conclure
définitivement au caractére arrhénien de 1’activation thermique. Cependant, la pente de cette
courbe nous fournit une estimation de 1’énergie d’activation conforme au références

bibliographiques : E, = 54 kJ / mol.
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Figure 5.14 : représentation de [Weibull] de la cinétique de perte de raideur 1,2 % de

déformation - effet de la température.
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Figure 5.15 : effet de la température sur I’ordonnée a I’origine de la courbe

log(In(1/S) = f(log(t)), mémes conditions que figure 5.14.

5.4  Perte de raideur d’une poutre courbe sous sollicitation de fatigue

Comme exposé au chapitre 1, un méme formalisme est réputé décrire la probabilité de
survie au sein d’une population d’éprouvettes sous sollicitation statique ou périodique
(éq.1.48) :

S(t) = exp[— t%‘zﬂ%‘zszzf"ZC] ,
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0 max

La cinétique de rupture est donc indépendante de la fréquence et retardée par un débattement

avec A =lj(&] dt .
t E

important (rapport de sollicitation r faible). Par ailleurs, les fibres ne connaissant jamais la

rupture sont définies par 8ma% = K% quel que soit le type de sollicitation. D’aprés notre
i ic

modéle par parties, la probabilitt de survie limite en fatigue doit donc

m
étre S, = exp[—(mj ]
oK s

Ce résultat n’a pas pu €tre vérifi€ sur écheveau du fait du frottement entre fibres. Dans un
composite, on peut s’attendre & rencontrer d’autres phénomeénes parasites : la matrice et
I’interface sont sujettes & une dégradation par cyclage qui conduit & la perturbation des
champs de contraintes internes et de la cinétique de rupture des fibres. Les mécanismes mis en
jeu sont a priori accélérés par un rapport r faible et largement dépendants du nombre de
cycles. La cinétique de perte de raideur du composite est donc la résultante de deux
mécanismes dépendants 1’un du temps et 1’autre du nombre de cycles. Conséquemment, plus
la fréquence sera élevée et le rapport r faible, plus 1’endommagement sera dépendant du
nombre de cycles. Inversement, plus la fréquence sera faible et le rapport r élevé, plus
I’endommagement sera dépendant du temps. A ’extréme, si le cyclage est trés peu sévére, la
cinétique de perte de raideur pourra étre décrite & partir du formalisme de propagation sous-
critique. Nous allons examiner chacun de ces points dans le cas d’une sollicitation sinusoidale
avant de traiter le cas d’un spectre de chargement complexe mais périodique. A cette fin, nous
allons analyser les positions relatives d’essais statiques (r =1) et cycliques (r < 1) tels que
€max= Eapp. La connaissance du spectre de chargement g(t) permet alors de calculer

numériquement le facteur de retard A 2 partir de la seule estimation de n.

5.4.1 Sollicitation sinusoidale a 40 °C

Le premier cas que nous illustrerons est celui d’un cyclage a1 =0,7 et €pax = 1,4 %. La
figure 5.16 présente dans une échelle semi-logarithmique la perte de raideur en fonction du
nombre de cycles pour deux fréquences : 0,5 et 5 Hz. On peut observer que la plus faible
fréquence semble la plus sévére et que 1’écart entre les deux courbes est largement supérieur
aux incertitudes expérimentales (quart de décade). La figure 5.17 présente dans une échelle

semi-logarithmique les deux mémes essais en fonction du temps. Il n’y a cette fois aucun
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écart appréciable, excepté au dela de (t=2.10"s; R/Ro=0,94) oi la plus forte fréquence
semble la plus sévere. Par rapport & 1’essai de relaxation & €;pp = 1,4 %, on observe un retard
significatif. Il est de I’ordre d’une décade tant que la probabilité de survie est supérieure a la
valeur limite sous sollicitation statique (S. = 0,94) et diminue ensuite car les essais cycliques

ne connaissent apparemment pas de ralentissement.
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Figure 5.16 : cinétique de perte de raideur en fonction du nombre de cycles - r=0,7,

€max = 1,4 %, 40 °C.
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Figure 5.17 : cinétique de perte de raideur en fonction du temps - r = 0,7, €max = 1,4 %, 40 °C.

Ceci permet de distinguer deux phases dans le mode d’endommagement : aux temps courts la
propagation sous-critique est prédominante, aux temps longs la dégradation par cyclage

devient le moteur de I’endommagement. Afin de valider le premier point, nous avons
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confronté en figure 5.18 la représentation de [Weibull] du début (t < 2.10° s) de ces mémes

essais de relaxation et de fatigue. Les portions de droite correspondantes sont paralléles et leur

écart vertical est conforme au modéle : Ay, =-0,208 et ’% _ 2logzl =—0,209.

Dans de telles conditions, un essai statique (gspp) permet donc de prévoir le début de la

cinétique de perte de raideur lors d’un essai de fatigue tel que €;5p = Emax :
S(t)= exp[— t%‘zﬂ%‘z 10"~ ] , (5.17)

avec Yeapp I’ordonnée a I’origine de la représentation de [Weibull] de I’essai statique.
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Figure 5.18 : détermination graphique du facteur de retard sur la cinétique de perte de
raideur - r =0,7, €nax = 1,4 %, 40 °C.

Le deuxiéme cas que nous illustrerons est celui d’un cyclage & r=0,3 et €max = 1,4 %. Les
figures 5.19 et 5.20 présentent dans une échelle semi-logarithmique les cinétiques de perte de
raideur pour deux fréquences : 1 et 9 Hz. L’écart entre les deux courbes est cette fois moins
important que dans la représentation en fonction du nombre de cycles ou que dans celle en
fonction du temps. Comme précédemment, il n’apparait pas de ralentissement de la cinétique
de perte de raideur aux temps longs. Par rapport 4 la cinétique de perte de raideur en
relaxation, ’essai 2 9 Hz montre une légére avance alors que I’essai & 1 Hz présente un retard
assez proche de celui prévu par le modéle de propagation sous-critique. On peut déduire des
ces observations que la dégradation par cyclage est significative des le début de I’essai pour la
fréquence la plus forte et qu’elle prend le relais de la fatigue statique aux temps longs pour la

plus faible.
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Figure 5.19 : cinétique de perte de raideur en fonction du nombre de cycles - r = 0,3,

Emax = 1,4 %, 40 °C.
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Figure 5.20 : cinétique de perte de raideur en fonction du temps - r = 0,3, €nax = 1,4 %, 40 °C.

Sans avoir les moyens de réaliser un vrai plan d’expériences, nous avons exploré I’influence
des différents paramétres de sollicitation sur la nature de la cinétique de perte de raideur. Ces
résultats qualitatifs sont regroupés dans les tableaux 5.2, 5.3 et 5.4, ol la mention temps
indique qu’une loi de [Weibull] sur le temps a été observée et la mention cycles indique une

dépendance par rapport au nombre de cycles.
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Nous n’avons jamais observé de limite asymptotique, telle qu’elle peut apparaitre lors d’un
essai statique a faible déformation. Nous n’avons pas non plus observé de limite
d’endurance : nous avons ainsi observé la rupture des quatre éprouvettes sollicitées & r=0,3
et f=15 Hz pour une déformation maximale €max = 0,6 %, inférieure & la limite de détection
d’une perte de raideur sous sollicitation statique (€max=1,2 %) et a4 la limite de fatigue
statique définie précédemment (g;y = 1 % cf. §4.6). Comme prévu, une fréquence élevée (resp.
faible) et un rapport de sollicitation faible (resp. élevé) favorisent la dépendance vis a vis du
nombre de cycles (resp. du temps). De fagon plus inattendue, la diminution du niveau de
déformation maximum favorise la dépendance en fonction du temps : en d’autres termes le
ralentissement de la dégradation par cyclage est plus important que celui de la rupture des

fibres par propagation sous critique.

: fréquence (Hz)
Emax = 1,9 %, ) 5 9
rapportr = 0,3 cycles cycles cycles

Tableau 5.2 : effet de 1a fréquence sur la nature du paramétre contrdlant la perte de raideur en

fatigue cyclique a 1,9% de déformation maximale et 0,3 de rapport de sollicitation.

& —14% fréquence (Hz)
0,5 1 2 5 9
0,7 temps temps temps (limite)
rapport r 0,5 temps (limite)
0,3 temps (limite) cycles

Tableau 5.3 : effet de 1a fréquence et du rapport de sollicitation sur la nature du paramétre

contrdlant la perte de raideur en fatigue a 1,4 % de déformation maximale.

Emax=1,2%,f=5Hz
0,7 temps
rapport 0,5 temps
0,3 temps

Tableau 5.4 : effet du rapport de sollicitation sur la nature du paramétre contr6lant la perte de

raideur en fatigue 4 1,2 % de déformation maximale et 5 Hz de fréquence.
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5.4.2 Fatigue par blocs 2 40 °C (spectre de chargement périodique)

Afin de valider le calcul du facteur de retard A pour un chargement complexe mais
périodique, nous avons programmé I’asservissement du déplacement pour répéter trois
séquences sinusoidales définies de sorte que I’effet du cyclage soit différé. Cependant, des
problémes de synchronisation des acquisitidns d’effort sur les quatre voies de mesures ne
permettent pas alors de calculer a tout instant la moyenne des raideurs relatives des quatre

éprouvettes. Nous présenterons donc des résultats individuels.

Pour les deux essais réalisés, la prévision est trés proche de 1’expérience. La figure 5.21 en
donne I’illustration dans les conditions suivantes :

o séquence 1 (40 secondes) : Emax =14 %,r=0,7etf=1Hz;

o séquence 2 (40 secondes) : €max=1,2%,r=0,9etf=3 Hz;

o séquence 3 (20 secondes) : €max = 1,9 %, r=0,8 et f =5 Hz.
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Figure 5.21 :validation de la prévision de la cinétique de perte de raideur sous sollicitation

complexe ;

en points les résultats expérimentaux sur les quatre éprouvettes, en trait fin la cinétique de

perte de raideur sous sollicitation statique telle que €,pp = Emax €t €N trait épais la prévision.
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5.5 Conclusion

Nous avons montré que la rigidité de la poutre de flexion trois points est un indicateur
quantitatif du nombre de fibres rompues au centre de sa face en tension. Une relation linéaire
entre ces deux grandeurs a été observée et validée par le calcul. Ceci nous a conduit a
formuler, puis vérifier une approximation analytique de la cinétique de perte de raideur par
une loi de [Weibull] identique, aux facteurs d’échelle pres, a celle décrivant la probabilité de
survie des fibres. Nous avons donc conduit la méme analyse prédictive que précédemment, en
combinant un essai monotone et un essai statique. Nous 1’avons ensuite étendue au cas de la
fatigue cyclique, moyennant certaines limitations. Dans tous les cas, les temps longs
correspondant 4 la zone de seuil voient la cinétique de perte de raideur principalement
contr6lée par le cyclage. Aux temps courts deux situations ont ét€ rencontrées : lors d’un
cyclage peu sévere la cinétique expérimentale suit celle prévue, lors d’un cyclage plus sévere

elle est accélérée.

En termes de prévision de la perte de propriétés en conditions de services, il pourra étre
nécessaire de prendre en compte 1’interaction entre propagation sous critique et dégradation
par cyclage de la matrice et I’interface. Ceci ne nous semble possible que par le biais d’une
modélisation mécénique explicite des processus mis en jeu. Dans le cas des structures off-
shore le rapport de sollicitation et la fréquence sont toutefois peu sévéres, car liés a 1’effet
d’une vague de houle toutes les 8 secondes. En premiére intention, on pourra donc envisager

d’utiliser tel quel le modele de Stress Corrosion Cracking.
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CONCLUSION GENERALE



Conclusion générale

Au cours de cette étude nous avons analysé la cinétique de rupture des fibres de verre E au
sein d’'un composite préalablement vieilli. Quel qu’ait été le type de chargement (relaxation
ou fatigue), il est apparu que pendant la période de premier endommagement et dans un
Volumeﬁ Elémentaire Représentatif homogéne cétte cinétique est de méme nature que celle
observée au sein d’un écheveau sous sollicitation statique : elle proceéde de 1a combinaison de

la distribution des défauts 2 la surface des fibres et de 1a loi de propagation de ces défauts.

Les courbes v(K) caractérisant cette derniére ont toutes les caractéristiques (seuil de non
propagation et stade I en sinus hyperbolique) du modéle atomistique de chimie-sorption
dissociative, ce qui permet de conclure que ce mécanisme gouverne la corrosion sous
contrainte dans les composites. Il semble par ailleurs que la matrice ait un rle protecteur trés

limité par rapport a 1’effet de 1’eau sur le verre.

Le formalisme du calcul des temps & rupture dans un écheveau a pu €tre validé, concernant les
fibres initialement chargées en stade I, et complété, concernant les fibres chargées en dessous
du seuil. Une nouvelle méthode d’identification des parameétres de la loi de [Weibull] sur le
temps a permis d’utiliser ce formalisme a des fins prédictives, & partir d’un essai statique et

d’un essai monotone.

Enfin, 1’observation phénoménologique d’une relation linéaire entre endommagement
microscopique et raideur a permis d’établir une approximation analytique de la perte de
raideur de la poutre de flexion par une loi de [Weibull] sur la déformation ou le temps selon le
type de sollicitation. Dans une certaine mesure, nous avons alors pu vérifier sur la cinétique
de perte de raideur 1’effet des différents paramétres de sollicitation (fréquence, niveau de

charge, rapport de sollicitation), tel que prévu par le formalisme de propagation sous critique.

L’utilisation de ce dernier & des fins de dimensionnement est susceptible de se heurter aux
limites suivantes :

o I’hydrolyse de la matrice accélére fortement la cinétique de rupture,

« le transfert de charge entraine une localisation de 1’endommagement,

 lafatigue aux interfaces et dans la matrice peut accélérer la cinétique de rupture.
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D’un point de vue pratique, ces différents mécanismes seront plus ou moins pénalisants. Les
formulations modernes des poly-époxides devraient ainsi permettre d’utiliser des matrices
ais€es a mettre en ceuvre et trés résistantes chimiquement. On devrait par ailleurs pouvoir
s’abstraire des concentrations de contraintes, en calculant les structures de maniére & ce que
les sollicitations maximales rencontrées en conditions de service soient inférieures & 1 %. On
veillera aussi & procéder au dimensionnement & partir d’un critére de déchéance plus
conservatif que les traditionnels 10 % de perte de raideur, car ceux-ci correspondent & un
endommagement macroscopique dont le caractére largement aléatoire est dangereux.
Concernant la fatigue, il semble nécessaire d’étudier la dégradation & I’interface et dans la

matrice d’un point de vue a micromécanique, puis d’expliciter son influence sur les cinétiques

de rupture des fibres et de perte de propriétés macroscopiques.
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ANNEXE 1 : RESISTANCE MECANIQUE DU VERRE



Annexe 1 : résistance mécanique du verre

Le formalisme présenté au chapitre bibliographique (cf. §1.3) requiert d’accéder a la
taille du défaut 1étal sur chaque éprouvette ou fibre via sa résistance mécanique en milieu
inerte. On consideére généralement que la ténacité est caractéristique de la rupture explosive et
on écrit Kjc= O'i(ao)lle, avec 0jla résistance mécanique en milieu inerte et ag la taille initiale
du défaut 1étal (équation 1.26). Ce faisant, on ignore que la ténacité est une caractéristique
d’équilibre et qu’elle est dépassée depuis un temps et donc un incrément de contrainte non

forcément négligeable lorsque le défaut a fini de traverser 1’éprouvette.

L’influence de cette propagation concomitante a la sollicitation est connue pour les essais
réalisés en atmosphére active : plus la vitesse de chargement est forte (i.e. moins on laisse de
temps au défaut pour grandir et s’accélérer indépendamment de 1’augmentation de la charge),
plus la résistance mesurée est élevée. Toutefois, I’interprétation de ce phénomeéne est souvent
biaisée. En effet, la résistance en milieu inerte étant généralement supérieure a celle en milieu
actif, on recommande dans la littérature de réaliser les essais en milieu actif a vitesse élevée :
cela permettrait de s’abstraire de la propagation sous critique et de tendre vers la rupture

explosive, considérée comme intrinséque au matériau.

Afin de définir nos conditions d’essais en connaissance de cause, nous nous appuierons sur le
formalisme général décrivant la rupture du verre. Nous mettrons 1’accent sur le rble trop
négligé du seuil de non propagation Kjs (Kis = Kjc en milieu inerte). Puis, nous en illustrerons
les conséquences en commentant 1’effet des conditions d’essai (vitesse de chargement et
environnement) sur les distributions expérimentales des résistances mécaniques au sein d’une

méche de fibres.

Al.1 Calcul de la résistance mécanique

Comme lors d’un essai statique, la durée de vie de 1’éprouvette t; est le temps

nécessaire au défaut le plus critique pour se propager de a sa taille initiale & ¢ le diamétre de

la section a traverser. Elle sera obtenue par intégration de 1’égalité v = (:;—a det=0atsetde
t

a=apa¢.
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Considérons un essai monotone 2 vitesse constante O(¢) = Ot . (Al.D

La résistance mécanique vaut alors O g =0 . (Al1.2)

La vitesse de propagation étant nulle jusqu’au seuil, I’intervalle d’intégration sera donc

restreint a [ts, tg] avec tg tel que Ki(ts) = Kis soit

K, =t;0Y 4ja, . (A1.3)
Avec au dessus du seuil une loi de propagation de type puissance (V = AK") on obtient

T
2 |, B
AY 2—n (Al4)

ag

R'—-—;Q.

Compte tenu de n et des ordres de grandeur relatifs de ag et ¢, on négligera le premier terme

o " 2 2—-n
de I’intégrale soit (t"+l -ty = a, 2 . (A1.5)
n+ AY "(n - 2)
Donc _G;H _ Ky _ = 2 aoz:' , (A1.6)
o(n+1) G(n+ 1Y a1 AY "(n - 2)
K 20(n+1)
et ot = —8 4 a, 5 (AL7)
ae1 > AY "(n-2)
\Y +la02) . —
terme terme de
d’équilibre propagation

A.1.2 Distribution des résistances mécaniques
On distinguera trois cas selon la vitesse de chargement.

1) Chargement infiniment lent

Si la vitesse de chargement tend vers O, le terme de propagation tendra aussi vers O et la

résistance mécanique sera significative de 1’équilibre de [Griffith].
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En milieu inerte Kis= Kjcdonc o, (0) = K .. (A1.8)
Ya ;2-
En milieu humide Kis= Kjgg donc ¢ . (0) = K 'Sllf . (A1.9)
Ya ,,5 :

Donc 920 _ K (A1.10)
0,(0) K, . .

A vitesse de chargement trés faible, si la distribution des résistances mécaniques en milieu
inerte est décrite par une statistique de [Weibull], alors la distribution des résistances

mécaniques en milieu humide sera de méme nature et de méme module :

o en milieuinerte S,(0) = exp(—[o_i} ), (Al1.11)
- 0
- . K, o "
o en milieu humide S, (0) = exp(—| ——| ). (Al1.12)
KIS 0-0

2) Chargement modéré

En couplant les équations A.7 et A.8 ou A.9 on obtient :

1

26(n+1) -3 Vil (A1.13)

a2 O r(0)
AY *(n-2)K 5 F

0g(0)=0ge A+

L’ importance du terme propagatif relativement au terme de seuil dépend donc de :

o D’environnement (en milieu inerte Kjc et n sont élevés donc le terme de seuil domine, en
milieu humide Kjg et n sont plus faibles donc le terme de propagation n’est généralement
pas négligeable) ;

o la vitesse de chargement ;

 lacriticité du défaut propageant (via ap).

Son effet sur une distribution de résistances mécaniques ne sera donc pas uniforme. Ainsi, en
couplant les équations A1.13 et A1.11 on obtient pour un chargement réel une expression de

la probabilité de survie des fibres qui ne répond plus 2 une loi de [Weibull] :
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26(n +1) 0_3);1;

AY*(n-2)K?

o(l+

S, (o) =exp(- II‘;’C ) (Al.14)

1s 0y

3) Chargement a vitesse élevée

Lorsque la vitesse de chargement est trés élevée (ou le seuil trés faible et n élevé), on

pourra négliger le terme de seuil. On obtient

20+ K" .2 (A1.15)

O Y w2

On retrouve alors 1’expression largement publiée qui est obtenue en ignorant le seuil et en

posant que le défaut se propage a tout instant selon une loi puissance. Elle conduit 4 une

statistique de [Weibull] dont le module vaut L:l :
n
200+ DKZ" )ﬁ L
Ic 2 _ ntl
S, (0) = exp(- AYK(" 2) ). (AL.16)
IS 0

Ce résultat a largement été vérifi€e pour les éprouvettes massives [Jakus].

4) Etude expérimentale

Nous avons étudi€ 1’influence de la vitesse de chargement et de 1’environnement par des
essais monotones sur écheveau (figure Al.1). Notre dispositif expérimental ne nous a

toutefois permis d’explorer que des vitesses lentes (0,1 % / min) & modérées (0,5 % / min).

Par rapport au milieu inerte, on observe en atmosphére ambiante (50 % H.R) une diminution
importante des résistance mécaniques et une distorsion de la distribution. L’une décroissant et

I’autre croissant avec la vitesse de chargement.

Par ailleurs, 1’équation A.12 nous permet de calculer la distribution théorique des résistances
mécaniques a vitesse infiniment lente en atmosphére ambiante: (Gp, m) et Ky/Kjc sont

déterminés respectivement sur la distribution des résistances mécaniques en milieu inerte et
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sur la courbe v(K) & 50 % H.R.. La simulation coincide avec le début de la courbe

. 1
fa(n +1) ~0°]"1 =1 dans 1’équation
AY*(n-2)KY

expérimentale obtenue a 0,5 mm/min ([1+

. 1
30'(""'1) - a3 = 1).
AY*(n-2)K;;

A1.13), puis la minore significativement ([1 +

s (a) J }) () }‘ /(d)

O yays

awey

) o
/ .

e /

log(In(1/8))

-2 - X4 ‘AA *
257 = - :
_3 1 T 1 ) L
-0,5 -0,3 -0,1 0,1 0,3 0,5 0,7
log(e)
(a) modélisation 50% H.R. v—0  (b) 50% H.R. 0,5mm/min
(c) 50% H.R. Smm/min (d) inerte 0,1lmm/min

Figure Al.1 : effet de la vitesse de chargement et de 1’environnement sur la distribution des

résistances mécaniques lors d’essais de traction sur méche.
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Annexe 2 : mécanique des poutres

A2.1 Poutre droite

/////

[\

P

|

Figure A2. 1 : poutre droite en flexion trois points.

L’équilibre d’une surface élémentaire coplanaire & la section de 1’éprouvette conduit a écrire :
M N

0, =—Xx,——, A2.1
n= Ry (A2.1)

avec M le moment fléchissant, N 1’effort tranchant, J le moment d’inertie de la section et S sa

surface.

« L/e=30donc N est négligeable.

. be’
o Parailleurs J, = —. (A2.2)
96
« La réaction aux appuis est —P/2 donc
-P L
M(xl,xz,x3)=—2—(L—x1) Vx, € E’L , (A2.3)
M(x,,x,,x,)= lz-lix1 Vx, € {o,ﬂ : (A2.4)

. s . L
Compte tenu de la symétrie du chargement, on considerera par la suite x, € {0,——} .
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—-48P

Des quatre équations précédentes on tire oy, = ——b—e,j—xlx2 . (A25)
En élasticité linéaire &,, =%‘— donc &,, = ——:-se;xlxz (A2.6)

Au centre de I’éprouvette (L / 2, e / 2), on obtient la déformation maxi}nale :

-12PL

£ =—— A2.7
= Ehe? (A2.7)

On calcule par ailleurs la fleche par 1a méthode énergétique en remarquant qu’elle est égale au

déplacement au point d’application de I’effort : f = v(I/2).

-oW -0t M?
LI2)y=——=—|—x A2.8
i a3 Py | (A28)

avec W le travail de ’effort P.
En couplant les équations A2.2, A2.4 et A2.8 on obtient

-2PI3
Ebe®

f= (A2.9)

Cette relation linéaire est vérifiée sur la courbe effort / déplacement expérimentale figure

PI?
oS (A2.10)

A2.2. Elle permet I’estimation du module non endommagé : E =

0,7

0,6 14

0,5 - -

0,4 5‘“ ’0.
& *», oo

0,3

P (kN)
N
\

W
0.2 7

01 -’/

0

0 2 4 6 8 10 12 14
f (mm)
Figure A2. 2 : courbe effort / déplacement d’une poutre droite (L = 60mm, b = 10 mm

e =2 mm) en flexion trois points & 5 mm / min.
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En couplant les équations A2.7 et A2.9 on retrouve enfin la relation bien connue entre fléche

et déformation maximale :

Ellm -

6fh

1]

A2.2 Poutre courbe

(A2.11)

Pour une poutre courbe de section droite (rayon de courbure R, épaisseur e, largeur b,

longueur entre appuis L, figure A2.3), la résolution est analogue a celle présentée ci-dessus.

L/e =26 donc N est négligeable.
3
Par ailleurs J, = 2.
96

La réaction aux appuis est —P/2 donc

M(@)=_—§R ( sin®, —sin6] ) O[-8,,8,],

(A2.12)

(A2.13)

(A2.14)

Figure A2. 3 : poutre courbe en flexion trois points.
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A la verticale du point d’appui x; =0 et © =0, donc

—48P: :m 0, %, =2 Z4§’L % - (A2.15)
e €

0,(0,x,) =

En surface x, =¢/2 donc

. -:)2_1}, (A2.16) = (A2.5)
max e
et e, = :b“zLEL. (A2.17) = (A2.6)
e

6, "2
Par ailleurs v(L/2) _—l? j (A2.18)
-6,
ae
done v(L/2)=—2 j (A2.19)
0
-39 PR?
et v(L/2)=a—P j iE] (sin®, —sin©)* dO. (A2.20)
0
- PR? . 3. S .
-2 e, 70, + 35in @, cos0, + 1 ), (A221)
_ 3
soit f:%bl%s;@ (@, 5in? @, + %sin@ocos®°+-%°——2sin®°). (A2.22)

La linéarité de la courbe effort / déplacement est donc conservée (figure A2.4). L’estimation

du module doit par contre prendre en compte un facteur correctif :

3
AL (A2.23)

4be”
avec Z—Sl =7y (©,sir’ © +251n® €osB, +%—25m®0) (A2.24)

Dans notre cas A = 1,03.
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Figure A2. 4 : courbe effort / déplacement d’une poutre courbe en flexion trois points &

5 mm / min.

On retrouve enfin la relation A2.11 avec une petite correction

6fh

(A2.25)
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Annexe 3 : phénomeénes de transfert de charge dans les composites

Un composite ne peut remplir pleinement sa fonction mécanique que si les charges
appliquées au matériau peuvent étre transmises de la matrice aux fibres. Ce transfert de charge
peut étre décrit par des modeles micromécaniques simplifiés, considérant un volume constitué
d'une fibre noyée dans un cylindre de matrice sur lequel est appliquée ﬁne_ contrainte de
traction. L'écriture des équations d'équilibre élastique permet théoriquement de déterminer le
profil de la contrainte de traction dans la fibre et celui du cisaillement a4 l'interface. En
fonction de la réponse supposée de l'interface, différents comportements peuvent étre simulés.

Deux modeles pionniers dans ce domaine sont ceux de [Cox] et de [Kelly & Tyson].

Dans le modéle de [Cox], la liaison entre fibres et matrice est supposée parfaite et le
comportement mécanique des constituants idéalement élastique. Le transfert de charge
conduit alors au développement de contraintes interfaciales de cisaillement dont 1'amplitude

est maximale aux extrémités de la fibre.

Dans la réalité, ces concentrations de contraintes sont limitées par le seuil de plasticité de la
matrice ou de mise en glissement de 1'interface. Ce phénomene, initialement en évidence dans
des composites & matrice cuivre (plasticité), se rencontre aussi dans les composites 4 matrice
organique (glissement). Pour en rendre compte, [Kelly & Tyson] ont considéré que la
contrainte interfaciale était constante aux extrémités de la fibre. L'écriture de 1'équilibre
€élastique dans cette portion de fibre donne :

oy -2

avec Of la contrainte de traction dans la fibre, 7; la contrainte de cisaillement a 1’interface, ¢ et

(L-x), (A3.1)

L le diamétre et la demi-longueur de la fibre, x la distance entre le point considéré et

I’extrémité de la fibre.

La contrainte ofaugmente donc linéairement a partir de 1'extrémité de la fibre. Si la fibre est

suffisamment longue, sa déformation atteindra la déformation du composite €, figure A3.1.

Cette derniére condition correspond au critére suivant :

oE €
4z,

L> , ' (A3.2)

avec Er le module des fibres et € 1a déformation moyenne du composite.
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Figure A3. 1 : modele de Kelly & Tyson.

Ce modele peut étre appliqué en considérant I’endroit ou une fibre rompt comme une nouvelle
extrémité. On peut alors définir simplement une longueur ineffective L, correspondant a la

portion de fibre autour d’une rupture dans laquelle la sollicitation n’a pas atteint sa valeur

nominale :
E €

L= e (A3.3)
47,

i
Afin de simplifier les calculs, nous avons considéré que la longueur ineffective est constante.
La valeur choisie (75 pm) correspond a une déformation de 2 % avec une contrainte de
décohésion interfaciale de l’ordre de 70Mpa (mesurée par micro-indentation sur des
matériaux analogues, pour plus de détails consulter la page

http// :www.umr7615.espci.fr/"chateau/index.html).
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Study of fibre failure mechanisms within unidirectional glass/epoxy composites
subjected to longitudinal fatigue in wet environments: application of a Stress Corrosion
Cracking model.

Vincent PAUCHARD

Abstract
The fatigue behaviour of unidirectional glass/epoxy composites under longitudinal bending or
tensile loading is known to be largely dominated by the delayed fracture of the fibre
reinforcement. Often refereed as stress corrosion cracking (SCC), these processes are
controlled by the sub-critical growth of glass surface defects under the combined action of
stress and moisture. On this basis we have conducted a multi-scale analysis on the early stages
of damage development:
(i) a statistical model of Stress Corrosion Cracking have been validated during tensile tests on
dry fibres bundles by means of Acoustic Emission;
(ii) the same model have been applied to an elementary volume within a flexural beam by
means of in situ optical observations;
(iii) an empirical relationship between the number of fibre breaks on the tensile side in front
of the loading nose and the relative stiffness of the specimen allowed us to propose an
analytical approximation of the stiffness loss of flexural beams under static or quasi-static
loading;
(iv) potential and limitations of this approach for dynamic fatigue were investigated in
immersion in hot water.
It appeared that our model allowed to take into account of thermal activation, strain level,

solicitation ratio and frequency.

Key words
Unidirectional composites, E glass, longitudinal fatigue, Stress Corrosion Cracking,

hygrothermal ageing.



