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Introduction générale

L’augmentation des besoins énergétiques et I’épuisement des ressources fossiles
conduisent a etudier la faisabilité de I’hydrogene en tant que nouveau vecteur energétique,
non polluant et produit a partir de ressources primaires. Notre participation au programme
H,E (Horizon Hydrogene Energie), soutenu par le gouvernement francais et coordonné par
Air Liquide, porte sur I’étude du stockage de I’hydrogéne, en phase gazeuse sous haute

pression, dans des réservoirs de type IV (fibres de carbone et liner polymere).

Ce type de structure, actuellement réalisee en enroulement filamentaire, est
dimensionné et réalisé par notre partenaire industriel EADS Composites Aquitaine pour
atteindre des pressions d’éclatement au moins égales a trois fois la pression de service, soit de
1050 a 2100bar suivant que les objectifs d’usage soient de 350 ou 700bar. Dans ces
conditions, les réservoirs réalisés ont une épaisseur de paroi de plusieurs dizaines de
millimetres. Méme dans ces conditions, ces réservoirs composites présentent une amélioration
de I’indice de performance (dépendant de la pression de service, du volume stocké et de leur
masse) de pres de 280% par rapport au réservoir tout aluminium.

La sécurité etant primordiale sur ces structures destinées au stockage d’hydrogéne
pour usage stationnaire mais également mobile, ce travail de these se veut représentatif de la
structure reelle. Ainsi, ce sont principalement les paramétres susceptibles d’influer sur les
propriétés dans son épaisseur qui sont au cceur de notre étude. A ce titre, nos recherches sur

ces structures sont articulées autour de trois themes majeurs :
= la caractérisation physico-chimique a I’échelle des constituants,
= la caractérisation mécanique a I’échelle du pli de référence et de la structure,

» la modélisation du comportement mécanique sous charge.
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Notre objectif principal est de déterminer quelles sont les spécificités propres aux
structures bobinées épaisses qui doivent étre prises en compte lors de la détermination de leur
comportement mécanique. L’accent étant particulierement mis sur le besoin de
représentativité, un travail de caractérisation multi-échelle est mis en place et appliqué au cas

des réservoirs de stockage d’hydrogéne dans les quatre chapitres suivants.

Le chapitre | est consacré, dans un premier temps, a la présentation du contexte dans
lequel s’inscrit cette thése ainsi qu’a la description du réservoir composite. Puis, un état de
I’art permet de mettre en évidence un certain nombre de spécificités liées au procédé de
réalisation et a I’épaisseur de la structure. Celles-ci peuvent principalement étre responsables
de variations dans I’épaisseur : de la fraction volumique de fibres et de porosités, des
propriétés de la matrice et des contraintes résiduelles d’origines thermique. Une partie de
I’étude bibliographique réalisée porte également sur les différents moyens permettant de

caractériser le matériau depuis I’échelle des constituants jusqu’a celle de la structure.

Le chapitre Il concerne la caractérisation, dans la partie cylindrique du réservoir, des
principales hétérogénéités identifiées dans le chapitre précedent. Dans un premier temps, les
contraintes résiduelles d’origine thermique sont évaluées a partir du relevé du champ de
température dans I’épaisseur de la structure pendant sa cuisson. Ensuite, la caractérisation du
module d’élasticité de la matrice dans I’épaisseur du réservoir est réalisée par nano-
indentation et celle du module hors-plan par des essais de traction et de compression sur
éprouvette spécifique. Enfin, les taux volumiques de fibres et de porosités sont respectivement

identifiés par analyse d’images et microtomographie.

Le chapitre 111 porte sur le développement d’un outil de calcul analytique permettant
d’évaluer I’influence de I’ensemble des hétérogénéités précédemment identifiées sur la
pression d’éclatement du réservoir. A partir d’un modele de comportement mécanique épais et
d’un modéle de passage des propriétés mécaniques macro aux propriétés micro (et
inversement), une étude de sensibilité permet de quantifier I’effet de chacune des

hétérogéneités mesurées sur la structure réelle.
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Enfin, le chapitre 1V présente différentes méthodes de caractérisation normalisées des
propriétés mécaniques du pli de référence ainsi qu’un nouvel essai de mise sous pression
interne d’un anneau. La conception de cet essai repose sur le besoin d’identifier le
comportement du réservoir sous une sollicitation proche de son chargement en service. Ce
dispositif est également utilisé pour caractériser les propriétés mécaniques sens fibres du
matériau de référence sur des éprouvettes représentatives a la fois du procédé et de la

géométrie de la structure.

La conclusion reprendra les principaux résultats de cette étude qui permettent de
répondre aux questionnements tant scientifiques (prise en compte de I’incidence de
I’épaisseur dans les démarches de modélisation - simulation - caractérisation des structures
bobinées) qu’industriels (définition d’un outil d’aide au dimensionnement et a la qualification
des réservoirs épais). Cette conclusion donnera lieu a I’ouverture vers d’autres travaux
réalisés au sein du laboratoire, ainsi qu’a la présentation des perspectives envisagées pour

poursuivre ce type d’étude.
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Nous présenterons, dans ce chapitre, le contexte dans lequel s’inscrit notre travail et
notre objet d’étude a savoir un réservoir composite destiné au stockage d’hydrogéne sous
haute pression. Puis, un état de I’art permettra d’identifier, d’une part, les principaux effets
liés au procédé de réalisation et a I’épaisseur du réservoir et d’autre part, les modélisations et
les caractérisations permettant de les prendre en compte. Enfin, nous présenterons notre

démarche de travail.

Ce chapitre permet d’analyser I’existant afin de dresser un état de I’art des outils qui

vont nous permettre d’appréhender le comportement mécanique du réservoir sous pression.

1.1 Contexte de I'étude

1.1.1 Le programme H3E

Compte tenu de la croissance des besoins énergétiques et de I’épuisement des
ressources fossiles, I’hydrogéne, puisqu’il peut étre produit a partir de ressources primaires et
gu’il est non polluant, est susceptible de prendre une place de plus en plus importante comme
source d’énergie. Pour ce faire, la faisabilité de ce vecteur dans le futur passe par I’étude de
son stockage, de sa distribution et de sa transformation en énergie électrique (grace au

principe de la pile & combustible).

A ce titre, le programme H,E (Horizon Hydrogéne Energie) [AirLiquide, 2009],
soutenu par le gouvernement francais et coordonné par Air Liquide, vise a construire une
filiere d’énergie hydrogéne sur des marchés pour lesquels I’hydrogéne et la pile a combustible
répondent dés aujourd’hui a un besoin. Ces marchés, qui rassemblent les conditions les plus
favorables a I’amorce a court terme de cette filiére, sont notamment les générateurs portables
et la fourniture d’énergie de secours. En effet, dans ces deux cas, les avantages de I’énergie
hydrogene (autonomie, qualité de courant, rapidité de recharge et absence d’émission) sont
plus rapidement valorisables. Ces marchés précurseurs assureront la transition vers des

applications futures telles que le transport, auxquelles ils vont ouvrir la voie a I’horizon 2015.

Le programme H,E fédere, autour d’Air Liquide, une vingtaine de partenaires, a la fois
des groupes industriels, des PME dont Composites Aquitaine et des laboratoires publics de
recherche avec notamment I’ex LGM?B (composante du nouvel Institut de Mécanique et
d’Ingénierie de Bordeaux —I12M- créé en janvier 2011).
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Dans ce programme, nous nous sommes intéressés aux problématiques de
caractérisation et de modelisation du comportement mécanique des réservoirs. Dans ce cadre,
nous avons principalement travaillé en collaboration avec Composites Aquitaine en charge du

dimensionnement et de la réalisation de ces réservoirs.

1.1.2 Le stockage d’hydrogene

De maniére générale, trois formes de stockage de I’hydrogéne sont envisageables :
= En phase solide par absorption ou adsorption dans des matériaux,
= En phase liquide a basse température (20K sous 1bar),
= En phase gazeuse sous pression (350 voire 700bar).

Le stockage d’hydrogéne sous forme solide est encore a I’étude. A titre d’exemple,
I’hydrogéne peut étre, soit absorbé de maniére réversible sous I’effet de la chaleur par des
matériaux dits hydrures comme les métaux [Bentzen et al, 2001], soit adsorbé dans des

nanofibres ou des nanotubes de carbone [Blackman, 2005].

Le stockage par hydrogene liquide n’est actuellement pas satisfaisant du fait des codts
élevés liés, d’une part, a I’apport énergétique initial nécessaire a la creation d’hydrogéene
liquide [Peschka, 1998] et d’autre part, aux techniques d’isolation nécessaires a son maintien

a basse température [Aceves et al, 2000].

La forme gazeuse a été retenue par Air Liquide dans le cadre du programme HE.
Comme le montre la courbe rouge de la figure I-1, a tempeérature ambiante (293K) et quelle
que soit la pression de stockage, I’hydrogéne se trouve sous forme gazeuse. Pour ce type de
stockage, I’étancheité du contenant devra étre assurée par une vessie interne (le liner) et un
compromis devra étre trouvé entre le volume occupé par le gaz et la pression de stockage

nécessaire.
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1000

@ 200 -

Storage pressure [bar:

0 1 2 3 4 5 6 7 8 8 10 11 12 13
H, Storage Mass [kg] (Volume 150dm?)

figure I-1 : Diagramme donnant la pression de stockage en fonction de la masse
d’hydrogéne et de la température [AirLiquide, 2009]

La pression de service des réservoirs de stockage est initialement fixée a 350bar et est
susceptible d’évoluer vers 700bar. La courbe rouge de la figure 1-1 montre que doubler la
pression (de 350 a 700bar) ne permet pas de doubler la masse d’hydrogene stockée. Le but
étant d’optimiser le stockage, il est alors nécessaire de trouver un bon compromis entre le

volume stocke et les colts de compression et de stockage.

La norme en vigueur impose que les réservoirs soient dimensionnés pour atteindre une
pression d’éclatement égale a trois fois la pression de service. Pour de telles pressions, on

parle de réservoirs hyperbares, classes en quatre catégories :

Type | : réservoir entierement métallique,

Type 11 : réservoir métallique avec un frettage composite en fibres de verre sur

la partie cylindrique (cf. figure I-2 a),

Type 111 : réservoir composite (a fibres d’aramide, de verre ou de carbone)

associé a un liner métallique (cf. figure 1-2 b),

Type IV : réservoir composite (a fibres de carbone) avec un liner polymére
(cf. figure -2 b).
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_____ [

Liner métal

l nd

Bobinage composite

(@)

Bobinage composite

Liner métal ou plastique (b)

figure 1-2 : Réservoirs de type 11 (a) et type 111 et IV (b) [Krawczak, 2002]

Dans le cadre du programme HE, ce sont des réservoirs de type IV qui ont été choisis

pour leur indice de performance élevé. En effet, I’indice de performance (IDP) d’un réservoir

peut étre défini par la relation suivante [Krawczak, 2002] :

IDP =

pression de service x volume du réservoir

masse du réservoir

(1.1)

A titre comparatif, le tableau I-1 permet de comparer I’IDP de différents réservoirs.

Fibres de verre
+ liner aluminium

(type I11)

Fibres aramide
+ liner aluminium

(type I11)

Fibres de carbone
+ liner polymeére
(type IV)

IDP par rapport a un
réservoir de type |

+75%

+150%

+278%

en aluminium

tableau I-1 : Indice de performance des réservoirs composite par rapport a un réservoir de
type | en aluminium [Krawczak, 2002]

Ainsi, notre objet d’étude est un réservoir de type IV en carbone/époxy réalisé par
Composites Aquitaine par enroulement filamentaire. L’expertise de Composites Aquitaine
dans la conception et la réalisation des réservoirs assure que I’éclatement se produise en
virole, c’est-a-dire dans la partie cylindrique du réservoir. Notre intérét s’est donc porté sur
I’étude de la partie cylindrique du réservoir. En outre, étant données les pressions

d’éclatement a atteindre, les structures a réaliser sont épaisses (plusieurs dizaines de mm).

Notre objectif principal est de proposer une caractérisation et une prediction efficaces
du comportement du réservoir de stockage tout en prenant en compte les spécificités liées aux
structures composites épaisses ainsi qu’au procedé de réalisation choisi. Pour ce faire, nous
avons tout d’abord réalisé une étude bibliographique sur I’influence des parameétres liés au
procédé et a la polymérisation de la structure épaisse sur ses propriétés physiques et son

comportement mécanique.

24



Etat de I’art et démarche

1.2 Effet du procédé de réalisation et de la cuisson sur
la structure

1.2.1 Enroulement filamentaire d’une structure cylindrique

1.2.1.1  Description du procédé d’enroulement filamentaire et du vocabulaire
associé

Les termes employés pour décrire les différents éléments constitutifs du réservoir ainsi
que le procédé d’enroulement filamentaire peuvent porter a confusion puisqu’ils different
d’un groupe de recherche a I’autre ou encore du milieu industriel au milieu académique. Pour
s’assurer que les termes employés seront compris dans le sens souhaité, un récapitulatif du

vocabulaire et des notations employés est présenté dans cette partie (en gras dans le texte).

Le procédé employé pour cette opération est I’enroulement filamentaire par voie
humide particuliérement adapté a la réalisation de ce type de structure axisymetrique (cf.

figure 1-3).

Méche
Roving
Cantre

A4

figure I-3 : Représentation schématique du principe du procédé d’enroulement filamentaire
par voie humide

Le liner est le revétement interne du réservoir. Il a deux fonctions principales : assurer
I’étanchéité de la structure a I’hydrogene gazeux et jouer le réle de mandrin. En effet, sa
mise en rotation permet de deposer les fibres préalablement imprégnées de résine directement

sur sa surface extérieure.

Les fibres se présentent sous forme de rovings, c’est-a-dire de bobines dont le nombre
de fibres par méche est fixé (par exemple, 3K = 3000 fibres longues et paralleles) [Berbain et
al, 1997]. Chaque roving est place sur un des supports a axe horizontal du cantre de dévidage
de facon a étre animé d’un mouvement de rotation. Tous les supports sont freinés a I’aide

d’un systéeme permettant de maintenir une tension de meche constante au cours du dévidage.
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Ce dispositif assure que I’ensemble des rovings présents sur un méme cantre ont la méme
tension de dévidage. La tension de meche permet au cours de la réalisation de la structure de
compacter la couche précédemment déposée et ainsi, d’assurer la cohésion de la matiére. Sa
valeur peut éventuellement étre modifiée au cours de la dépose suivant I’orientation et/ou la

position de la couche dans I’épaisseur.

Enfin, les meches de tous les rovings sont regroupées pour former une nappe qui est
déposée sur le liner via un systéme de guidage dans un mouvement de va-et-vient. Elle est

donc caractérisée par sa largeur et son épaisseur, toutes deux liées aux propriétés des méeches.

La dépose de la nappe se fait soit par enroulement circonférentiel (cf. figure 1-4 a)

soit par enroulement hélicoidal (cf. figure 1-4 b).

E‘kl(_ i

n R

\

(@) (b)

figure 1-4 : Types d’enroulement filamentaire utilisés pour la réalisation de réservoirs
composite [Krawczak, 2002]

Les nappes sont juxtaposées jusqu’a recouvrir la surface extérieure du réservoir en

formant ainsi une couche ayant I’orientation souhaitée et I’épaisseur d’une nappe.

1.2.1.2  Spécificités des structures bobinées
.2.1.2.1 Tension de meche

Lors du bobinage, la tension de meche exerce une pression radiale sur les couches
précédemment déposées et permet ainsi de les compacter. Lors de ce compactage, le
déplacement radial des fibres des différentes couches réduit la tension dans les fibres et
entraine I’apparition de contraintes de compression radiales. Lors du cycle de cuisson de la
structure, la résine passe par un état ou sa viscosité diminue fortement et permet une
relaxation de ces contraintes. Pour les quantifier, Kempner [Kempner et al, 1995] a utilisé
des meches de graphite préimprégnées de résine époxy en appliquant une tension constante au
cours de la dépose. Les tensions testées sont de 1,3daN, 2,225daN et 3,115daN sur des

structures de 15mm d’épaisseur. La pression générée par celles-ci au cours du bobinage a été
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mesurée par un capteur directement placé sur le mandrin. Les relevés montrent que la pression
maximale est atteinte apres 12 couches déposées sur les 60 au total et que la pression diminue
alors rapidement dans le temps du fait de I’écoulement visqueux de la résine. Ainsi, a la fin du
bobinage, méme avec la tension la plus élevée, la pression appliquée sur le mandrin (environ

0,15MPa) correspond a celle apres la dépose de la premiére couche.

Ces travaux ont été realises sur des meéches préimprégnees de résine. Ainsi, nous
pouvons en déduire que dans le cas d’une résine plus fluide (caractéristique de I’enroulement
filamentaire par voie humide) le compactage et la relaxation seront plus importants de sorte
que le préchargement mécanique sur la structure, lié a la tension de meche, peut étre

neglige.

Néanmoins, ces mémes auteurs ainsi que d’autres [Kempner et al, 1995; Cohen,
1997; Mertiny et al, 2002] ont montré que la tension de meche avait une influence sur les
épaisseurs des couches et la fraction volumique de fibres. En effet, Cohen a appliqué
différents niveau de tension et différentes variations de celles-ci dans I’épaisseur et a constaté
sur des tubes de 6mm d’épaisseur une augmentation de la fraction volumique de fibres entre

I’intérieur et I’extérieur de la structure jusqu’a +/-10% par rapport a la valeur moyenne.

Parmi I’ensemble des parametres étudiés [Cohen, 1997], une augmentation de tension
de 13,7daN a 32,4daN a un effet important sur :

= |’épaisseur de la structure (diminution d’environ 6%),
= la fraction volumique de fibres moyenne (augmentation de 3,6%),

» le maximum de fraction volumique de fibres constaté a [I’intérieur

(augmentation de 5,3%).

Mertiny [Mertiny et al, 2002] insiste sur le fait que ce lien fort entre la tension
appliquée et la modification de la fraction volumique de fibres dans la structure doit
également étre relié a I’essorage manuel qui est fait lors du bobinage et qui permet d’enlever

I’excédent de résine.
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Nous pouvons donc en déduire que la tension de meche entraine un préchargement
mécanique transitoire et donc négligeable mais également une possible modification de la
fraction volumique de fibres et de I’épaisseur des couches qui ont un impact sur les

propriétés mécaniques du composite constitutif de la structure.

.2.1.2.2 Chevauchement des nappes

La juxtaposition de nappes doit permettre de recouvrir toute la surface extérieure du
réservoir. Plusieurs allers-retours de la téte de dépose sont nécessaires dans le cas d’un
enroulement hélicoidal a +a. La présence de zones de chevauchement des meches a +a et -a

est donc inévitable (cf. figure 1-5).

R
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figure I-5 : Représentation de la partie cylindrique du réservoir déroulée faisant apparaitre
les zones de chevauchement lors de la dépose de méches a o [Zhang et al, 2008]
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Ce phénomene de chevauchement des nappes entraine des disparités dans I’ordre
d’empilement des couche +a et -a. En effet, deux nappes juxtaposés a +o peuvent se trouver
respectivement au-dessus et au-dessous d’une nappe a -o. (cf. figure 1-5). Ceci se traduit de
maniere schématique sur la structure du réservoir par la variation de I’empilement des

couches hélicoidales suivant la position dans la circonférence de la virole (cf. figure 1-6).

figure 1-6 : Représentation schématique, dans 2 sections, de I’effet du chevauchement des
nappes sur I’empilement des couches dans la partie virole du réservoir [Gasquez et al, 2006]
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Le motif des zones de chevauchement est directement dépendant du choix de
programmation lors de I’enroulement filamentaire. Ainsi, si la dépose hélicoidale (de type
+45° comme sur la figure 1-5) est poursuivie, un motif unitaire en forme de diamant apparait.
On distingue alors trois zones (cf. figure 1-7) : une bande verticale et deux zones triangulaires
dans lesquelles on retrouve un empilement unidirectionnel de fibres (une moitié [+6/-6] et
I’autre [-6/+6]).

figure 1-7 : Motif unitaire diamant et chevauchement sur une couche a £+45° [Rousseau et al,
1999]

Rousseau [Rousseau et al, 1999] définit alors un parametre appelé degré
d’entrelacement et noté Dt qui correspond au pourcentage d’aire de la cellule élémentaire
perturbée par les ondulations par rapport a son aire totale. Il a montré, sur des tubes ayant un

Dt compris entre 0 et 46%, que :

= Le chevauchement des fibres entraine un meilleur compactage des couches.
Ainsi, lorsque Dt augmente, on remarque une légére diminution de I’épaisseur
des couches (de 2%) et en paralléle une tres légere augmentation de la fraction
volumique de fibres (de 0.2%).

= La quantité globale de porosités n’est pas sensible au degré d’entrelacement.
Les porosités se rassemblent dans les régions de chevauchement des fibres
lorsqu’elles existent alors qu’elles restent dispersées a I’intérieur des couches

dans le cas de référence (D1=0).

= Les propriétés élastiques du composite sont inchangées quel que soit Dr.
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= La résistance en traction des tubes diminue avec Dt avec au maximum une
perte de 6%. Des micrographies ont montré la présence de fissures pres des

chevauchements.

Plus récemment, Zhang [Zhang et al, 2008] a retrouvé, qualitativement, par un
modele éléments finis (négligeant la présence de porosités), les observations précédentes de
Rousseau. En effet, il a montré que les zones de chevauchement étaient sources de

concentration de contraintes et s’endommageaient donc préférentiellement.

Prendre en compte la présence de zones de chevauchement dans la structure revient
donc a considérer une légére modification du taux de fibres et de I’épaisseur des couches
ainsi qu’une zone locale d’endommagement (ayant neanmoins une influence limitée sur la

résistance du matériau).

1.2.1.2.3 Polymérisation en étuve

Pour que les structures composites soient d’une grande qualité comme en aéronautique
(taux de porosites inférieur a 2%), les piéces classiques sont préparées avec une vessie afin de
les mettre sous vide. Ainsi, la dépression générée permet d’évacuer les composés volatiles
apparaissant lors de la réticulation du polymere. De plus, lors du cycle de polymérisation
réalisé en autoclave, une pression hydrostatique est appliquée sur la vessie assurant un

compactage de la piéce.

Les structures cylindriques telles que les réservoirs ne subissent ni dépression ni
pression hydrostatique du fait de leur géométrie. Ainsi, actuellement, une partie du cycle de
polymérisation de la résine se fait & température ambiante en maintenant la structure en

rotation (sans vessie) et se poursuit en étuve (sans pression hydrostatique).

Or, plusieurs équipes de recherche [Olivier et al, 1995; Santulli et al, 2002; Liu et al,
2006] ont remarqué, sur des empilements, que la pression hydrostatique appliquée lors de la
polymérisation en autoclave a un fort impact sur le taux de porosité (cf. figure 1-8).
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figure 1-8 : Evolution du taux volumique de porosités en fonction de la pression autoclave

pour un empilement de préimprégné carbone/époxy [Liu et al, 2006]

De plus, la taille et la distribution des porosités sont également liées a ce paramétre
(cf. figure 1-9). Plutét que des inclusions sphériques de petite taille, sans pression
hydrostatique, les porosités auront tendance a étre plus massives, mesurant jusqu’a 40 fois le
diametre d’une fibre [Santulli et al, 2002].

figure 1-9 : Observations micrographiques de porosités pour une pression hydrostatique de
(a) 6bar et (b) Obar pour un empilement de préimprégné carbone/époxy [Liu et al, 2006]

Le cycle de polymérisation suivi par le réservoir est donc susceptible d’entrainer un
taux volumique de porosités important. Nombre de chercheurs ont montré qu’elles avaient un
impact négatif sur le comportement mécanique du matériau. Parmi les propriétés les plus
affectées, on retrouve la résistance au cisaillement interlaminaire, notée ILSS (InterLaminar

Shear Stress) [Bowles et al, 1992; Costa et al, 2005; Liu et al, 2006] (cf. figure 1-10) et en
compression [Costa et al, 2005].
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figure 1-10 : Variation relative de I’ILSS en fonction du taux de porosités pour des composites
carbone/époxy [Ledru, 2009]

Comme le montre la figure I-11, en traction, le module sens fibres E, n’est pas

sensible a la présence de porosités [Olivier et al, 1995; Huang et al, 2005; Liu et al, 2006]

alors que le module sens transverse E, I’est d’avantage [Olivier et al, 1995; Huang et al,

2005].

figure I-11 : Variation des modules de traction longitudinal et transverse en fonction du taux
volumique de porosités sur un empilement carbone/époxy [Olivier et al, 1995]

De plus, les résistances en traction sens fibres o, [Olivier et al, 1995; Liu et al,

2006] et sens transverse o; [Olivier et al, 1995] diminuent lorsque la fraction volumique de

porosités augmente (cf. figure 1-12).
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figure 1-12 : Variation des résistances en traction sens fibres et sens transverse en fonction du
taux volumique de porosités sur un empilement carbone/époxy [Olivier et al, 1995]

L’une des raisons évoquée pour expliquer ces diminutions de résistance porte sur la
modification du transfert d’effort entre la matrice et les fibres ainsi que sur I’accentuation des

mécanismes d’endommagement [Varna et al, 1995].

On peut donc en conclure que la cuisson en étuve du réservoir est susceptible
d’entrainer un fort taux de porosités dans le composite qui pourrait, a son tour, étre
responsable d’une diminution de ses propriétés mécaniques. De plus, ce taux pourrait étre

hétérogene dans I’épaisseur du fait du compactage lié a la depose des fibres.

1.2.2 Effets liés a I’épaisseur de la structure
[.2.2.1  Définitions d’une structure épaisse

Deux phénomeénes majeurs sont a I’origine de la différenciation entre une structure
épaisse et fine: d’une part, son comportement mécanique et d’autre part, la présence

d’éventuelles hétérogénéités dans I’épaisseur.
Mécaniquement et dans le cas d’une structure tubulaire, on définit un critére
o : . b a . .
géométrique simple : la structure est fine tant que —<1,10 ou —>10 (cf. figure 1-13), a étant
a e

le rayon intérieur, b le rayon extérieur et e I’épaisseur (ces deux critéres étant parfaitement
équivalents) [Tsai, 1988].
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r

figure 1-13 : Représentation schématique des grandeurs caractéristiques de I’épaisseur

z

Ce critere est défini a partir de la divergence entre les modeles de comportement
« fin » et « épais ». En effet, les hypotheses sur lesquelles se basent le modele « fin » sont que
les contraintes radiales sont supposees négligeables (par rapport aux autres composantes) et
les contraintes circonférentielles uniformes dans I’épaisseur [Berthelot, 2005]. Ainsi, lorsque
le critere fin est dépassé (ou encore le critére épais atteint), la théorie des stratifiés (modéle
fin) ne peut donc plus étre utilisée pour déterminer la pression d’éclatement du réservoir

composite (ou encore les champs de contraintes et de déformations générés) comme I’illustre

la figure 1-14.
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figure 1-14 : Evolution des pressions d’éclatement d’un réservoir carbone/époxy [90/+£20/90]
de diametre intérieur 200mm en fonction du rapport b/a

En effet, alors qu’un modele «fin» prévoit une évolution linéaire de celle-ci en

fonction du rapport —, un modele « épais» montre un fléchissement marqué de cette
a

augmentation a partir d’un rapport b ~11.
a
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En ce qui concerne la présence d’éventuelles hétérogénéités dans la matiere liées au
fait que les procédés de réalisation et de cuisson sont développes pour des structures fines, il
est difficile de définir un critere aussi précis. Néanmoins, a partir d’une certaine épaisseur (de
I’ordre de la dizaine de millimétres), des hétérogénéités ont été constatées dans les structures

(plaques ou tubes).

L’étude bibliographique présentée dans la suite de cette partie nous a permis de mettre
en évidence ces spécificités avec notamment des variations de propriétés suivant la position

dans I’épaisseur et I’orientation des couches.

[.2.2.2  Spécificités des composites épais a matrice thermodurcissable

La cuisson d’une matrice époxy correspond a une réaction chimique de réticulation et
de thermodurcissement. Celui-ci se décompose en deux étapes majeures : la gélification qui
correspond & la transformation irréversible de la solution liquide en gel et la vitrification qui

entraine le durcissement physique de la résine (cf. la figure 1-15).

figure I-15 : Graphe TTT (Temps, Température, Transformation) d’un polymére
thermodurcissable [Ehrenstein et al, 2000]

Le durcissement complet de la résine a lieu lors de la réticulation de I’ensemble des

chaines du polymere (cf. figure 1-16).
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figure 1-16 : Schématisation de la réaction de réticulation de la résine époxyde (a)
monomeres, (b) croissance linéaire et ramification, (c) formation du réseau gélifié mais au
liaisons incompleétes et (d) totalement réticulé [Garstka et al, 2007]

Cette reaction est irréversible et exothermique, c’est-a-dire qu’elle entraine un
dégagement de chaleur responsable de I’auto-échauffement de la matiére, souvent difficile a
contréler. Ainsi, plus le matériau sera épais et plus le systéme réactionnel sera instable du fait
d’un effet de masse. De plus, le durcissement de la résine se caractérise par une contraction

volumique de la matrice (cf. figure 1-17 du point b au point c).

Volume

Temperature

figure 1-17 : Représentation schématique du changement de volume de la résine époxy
pendant la polymérisation [Garstka et al, 2007]

Ainsi, nous avons choisi de présenter, dans cette partie, les spécificités liees a la

cuisson d’un composite a matrice polymere thermodurcissable épais.
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.2.2.2.1 Overshoot ou sur-cuisson

L’exothermie de la réaction de réticulation peut conduire a une élévation de la
température du matériau jusqu’a atteindre des températures bien supérieures a celle du palier
choisie pour la polymérisation. Ce phénomeéne est appelé overshoot ou sur-cuisson et doit étre
pris en compte dans le cas de structures epaisses pour lesquelles I’évacuation de chaleur est
plus difficile. La réaction étant « auto-entrainée » et dépendant fortement de la masse de
résine présente, la zone ou I’overshoot est le plus marqué est le milieu de I’épaisseur (cf.
figure 1-18).
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Top caul plate

Top Mid

— Centre Mid
Centre 1/4 Off
Centre 1/4 Of
Bottom Mid
Base&Specimen

—_— o Oven

8

Temperature (°C)

2 & 8

o

0 10 20 30 40 50 &0 70 a0 90 100
Time (Mins)

figure 1-18 : Releve de la tempeérature au sein du matériau composite épais au cours de sa
cuisson [Gower et al, 2008]

On remarque néanmoins qu’il y a une sur-cuisson dans toute I’épaisseur et donc, que
les propriétés du matériau « épais» sont potentiellement différentes de celles du
matériau « fin ». Cet overshoot, qui peut atteindre plusieurs dizaines de degrés, est également

susceptible d’entrainer la dégradation de la résine.

Globalement, la vitesse de montée en température et la durée des paliers doivent étre
adaptées a I’inertie thermique initiale de la structure et a I’emballement lié aux réactions
chimiques au sein de la matrice polymere [Olivier et al, 2000; Gower et al, 2008] puisque ce
sont principalement ces paramétres qui sont tenus pour responsables du phénoméne

d’overshoot.
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[.2.2.2.2 Gradient de températures dans I'épaisseur

Comme preécisé précédemment, le degré de conversion de la résine est représentatif de
I’avancement de la réaction de réticulation des chaines époxyde. Expérimentalement, Olivier
[Olivier et al, 1998] a montré que, tous les autres parametres étant fixés, le degré de

conversion de la matrice o dépend de la température de palier T, et de sa durée t, sous la

forme suivante.

gl 1 (1.2)

exp[Fg exp(;'%] . —m}

Nous pouvons donc en déduire que si la tempeérature T, n’est pas homogéne dans

I’épaisseur de la structure (comme c’est le cas du fait de I’exothermie et de la faible
conduction), la conversion de la matrice n’est également pas uniforme dans I’épaisseur
de la piece. C’est d’ailleurs ce que des auteurs [Rabearison et al, 2009; Ghazali et al, 2011]
ont retrouvé par calcul numérique grace a un modeéle couplant chimie, thermique et
mécanique qui permet de prédire les propriétés de la matrice époxy apres cuisson (cf. figure
1-19).
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figure 1-19 : Résultats numériques du taux de conversion dans la demi-épaisseur d’un tube en
résine époxy seule de 2,5mm d’épaisseur (axe de symétrie a gauche) [Rabearison et al, 2009]
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De plus, le taux de conversion influe fortement sur les propriétés élastiques de la
résine. La modélisation de ce lien sera d’ailleurs discutée dans le chapitre I1l. Néanmoins, a
titre indicatif, le plus classique des modeéles analytiques décrivant ce lien [White et al, 1992;
Huang et al, 2000; Rabearison et al, 2009; Abou Msallem et al, 2010] propose une

évolution lineaire du module élastique de la matrice E_, en fonction du taux de conversion

comme le montre la relation suivante (ou E,’ correspond au module de la matrice convertie a

100%) :
E,(a)=a-E, (1.3)

.2.2.2.3 Contraintes résiduelles de cuisson

Les contraintes résiduelles peuvent étre définies comme des contraintes qui persistent

dans un matériau qui n’est soumis a aucune force extérieure ni aucun gradient thermique.

Suite au refroidissement de la piece composite a partir de sa température de
polymérisation relativement élevée jusqu’a sa température de service (classiquement
I’ambiante), des contraintes résiduelles apparaissent. Elles sont présentes a trois échelles
différentes [Parlevliet et al, 2006] :

= L’échelle des constituants (échelle micro) en raison de la disparité entre les

coefficients de dilatation thermique des fibres et de la matrice,

= L’échelle des couches (échelle méso) du fait de la différence de dilatation

thermique des couches selon leurs orientations,

= L’échelle de la structure (échelle macro) a cause du gradient de

refroidissement entre I’intérieur et I’extérieur de la structure.
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A I’échelle micro, le refroidissement entraine une rétractation volumique de la matiere
[Garstka et al, 2007]. Or, celle de la matrice est significativement plus importante que celle
des fibres. En effet, dans un polymeére, le volume libre, qui représente le volume constitutif de
la résine mais non occupé par les molécules, varie avec la température. Ainsi, suivant la
vitesse de refroidissement, il peut se retrouver piégé dans la matiére et en augmenter ainsi le
volume global. Les fibres sont alors soumises a un état de contraintes résiduelles en
compression suivant leurs axes longitudinal et radial pendant que la résine est en traction

selon ces mémes directions (cf. figure 1-20).
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figure 1-20 : Repréesentation schématique de I’effet du refroidissement & I’échelle des
constituants [Parlevliet et al, 2006]

Ces contraintes a I’interface fibre/matrice sont considérées comme négligeables
puisqu’elles sont générées a haute température durant le palier isotherme comme illustré par
la figure 1-17 lorsque la viscosité de la resine est relativement faible et que les effets de

relaxation des contraintes sont significatifs [White et al, 1992; Binienda et al, 1999].

Au niveau méso, c’est I’anisotropie de la stratification qui génere des contraintes
résiduelles. En effet, a cette échelle, les coefficients de dilatation thermique dans la direction
longitudinale (paralléelement aux fibres) et transversale (perpendiculairement aux fibres) sont

trés différents ce qui induit des contraintes dans le stratifié comme le montre la figure 1-21.
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figure 1-21 : Décomposition de I’état de contraintes thermiques dans chacune des couches et
a I’échelle de la stratification dans le repére du stratifié [Parlevliet et al, 2006]

Enfin, a I’échelle de la piece et principalement dans un composite épais, la vitesse de
refroidissement sera plus faible au centre qu’en surface. Ainsi, il se peut qu’a une température
donnée, les couches centrales soient toujours en cours de solidification alors que les couches
en surface le sont déja. Lors du refroidissement, ces derniéres imposent donc des contraintes
sur les couches centrales. Parlevliet [Parlevliet et al, 2006] suppose alors I’existence d’un
champ de contraintes résiduelles de type cceur/peau avec globalement, un état de compression

en surface et de traction au centre de la piéce (cf. figure 1-22).

figure 1-22 : Repreésentation des contraintes résiduelles de type cceur/peau [Parlevliet et al,
2006]

Pour résumer, on peut distinguer, dans les composites a matrice polymere, des
contraintes résiduelles de cuisson d’origine chimique (rétractation volumique de la
résine) et thermique (différence de dilatation thermique entre couche et gradient de
température dans I’épaisseur). On notera que, d’apres la bibliographie [White et al, 1992;
Binienda et al, 1999], seules celles d’origine thermique semblent significatives.
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1.2.3 Bilan sur l'influence de ces effets sur le comportement
mécanique du réservoir

Le procédé de réalisation du réservoir ainsi que sa forte épaisseur sont susceptibles de

géneérer des hétérogénéités résumeées dans le tableau I-2.

Enroulement filamentaire Epaisseur de la structure

Epaisseur et teneur en Tension de meche

fibres des couches Chevauchement des nappes

Propriétés mécaniques du Chevauchement des nappes Overshoot
composite Cuisson en étuve Gradient de températures
Contraintes résiduelles Cuisson Gradient de températures

tableau 1-2 : Synthese bibliographique des principaux effets du procédé de réalisation et de
I’épaisseur sur les caractéristiques du réservoir

Ces trois effets principaux (les variations de I’épaisseur des couches, de leur teneur en
fibres, des propriétés mécaniques du matériau et des contraintes résiduelles) entrainent une

modification du comportement mécanique de la structure.

En effet, I’épaisseur du réservoir sur lequel porte notre étude ne permet pas
d’appliquer I’hypothése de tube mince ; les contraintes radiales ne sont donc plus négligeables
et I’état de contraintes n’est pas uniforme dans I’épaisseur du réservoir. Ainsi, les effets du
procédé et de la géométrie peuvent conduire a une redistribution des contraintes dans la
structure et a fortiori, a une modification du comportement élastique et a rupture du réservoir.
De plus, I’état de contraintes résiduelles d’origine thermique vient se superposer au

chargement en service de la structure.
A ce stade, deux principales difficultés se dégagent clairement :

= Evaluer expérimentalement le niveau des différentes hetérogénéités

susceptibles d’avoir été introduites dans la structure,

= |dentifier le comportement mécanique réel du réservoir dans sa partie

cylindrique en incluant ces hétérogénéites.
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Ainsi, il est intéressant, a partir des caractéristiques physiques réelles de la structure
(épaisseur des couches, teneur en fibres, propriétés mecaniques du composite et contraintes
résiduelles), de pouvoir prédire le comportement mécanique du réservoir. Notre intérét s’est
donc porté sur les modélisations et les caractérisations permettant de décrire le comportement

mécanique de la structure.

1.3 Modélisation et caractérisation de la structure réelle

Dans cette partie, nous présenterons les moyens permettant, d’une part, de modéliser
et, d’autre part, de caractériser physico-chimiquement et mécaniquement, le matériau et la
structure. Ce dernier point permettra de déterminer, dans un premier temps, les outils
envisageables pour la caractérisation des hétérogenéités dans le matériau et enfin, les
dispositifs permettant de vérifier expérimentalement le comportement mécanique sous charge

de la virole dans son épaisseur.

Comme une pyramide d’essai, I’idée est de caractériser, étape par étape, le matériau
composite pour ensuite valider le comportement mécanique a I’échelle du réservoir. Ainsi, les

résultats de modélisation pourraient &tre comparés a ceux d’un essai sur la virole.

1.3.1 Modélisation du comportement mécanique d’'un réservoir
bobiné épais
Nous souhaitons ici faire état des modeles pouvant intégrer, dans la détermination du
comportement mécanique du tube épais, les hétérogénéités liées a son procédé de réalisation
et a son épaisseur. Sur ce point, les modeles analytiques semblent tout a fait adaptés pour les
raisons suivantes, principalement liées a la possible utilisation de cet outil dans le domaine

industriel :

= Les colts liés au développement et au temps de calcul (possibilité de faire de

I’optimisation),

= L ’accessibilité aux différents paramétres d’entrée (relatifs aux hétérogénéités).
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Comme précise dans la partie 1.2.2.1, les hypothéses de la théorie des stratifiés,
concernant principalement la dépendance des propriétés par rapport a seulement deux
variables de I’espace, ne sont pas satisfaisantes pour décrire le composite épais constitutif du
réservoir. Deux principaux types de modeles mécaniques plus complexes s’appuyant sur les
équations classiques de la mécanique des milieux continus et prenant en compte un

chargement mécanique de type pression interne peuvent alors étre envisages :

= Ceux basés sur la résolution d’une équation différentielle dans laquelle
I’inconnue est le déplacement radial (lui-méme fonction de la position dans
I’épaisseur) [Odru et al, 1991; Kress, 1995; Wild et al, 1997; Xia et al, 2001;
Jacquemin et al, 2004; Chapelle et al, 2006; Bakaiyan et al, 2009; Ansari et
al, 2010],

= Ceux pour lesquels I’équation différentielle est écrite en fonction contrainte
[Parnas et al, 2002; Callioglu et al, 2008].

La majorité des auteurs s’accordent sur la premiere définition qui adopte une
représentation plus simple aussi bien en description qu’en résolution du probleme. Ce type de

modele de base pourra alors étre enrichi afin de :

= S’éloigner de la représentation idéalisée du matériau composite constitutif du

réservoir a I’échelle de la couche,

= Intégrer la variabilité de ses propriétés suivant la position de la couche dans

I’épaisseur de la structure.

En effet, le matériau de la structure réelle est trés éloigné du composite idéalisé
habituellement utilisé dans les modélisations : il ne s’agit pas d’un matériau unidirectionnel
fin (sans contraintes résiduelles et homogene dans I’épaisseur) a fraction volumique de fibres
constante et réalisé en autoclave (sans porosités). Il serait donc intéressant de pouvoir
impacter, a posteriori, les propriétés du matériau de référence de sorte qu’elles soient
représentatives, d’une part, du matériau réel et, d’autre part, de ses hétérogénéités. De
nombreux auteurs ont travaillé, séparément, sur la prise en compte analytique de la variation

suivant la position dans I’épaisseur de la structure :
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= De I’épaisseurs des couches bobinées en fonction de la tension de meche
[Kempner et al, 1995; Cohen, 1997; Mertiny et al, 2002],

= Des propriétés mecaniques du matériau composite en fonction du taux
volumique de porosités [Wu et al, 1998; Madsen et al, 2003; Madsen et al,
2007; Olivier et al, 2007a; Madsen et al, 2009] et du taux de conversion de la
matrice [White et al, 1992; Huang et al, 2000; Ruiz et al, 2005; Abou
Msallem et al, 2010],

= De I’état de contraintes résiduelles d’origine thermique [Lee et al, 1990;
White et al, 1992; Bakaiyan et al, 2009; Ansari et al, 2010].

Nous reviendrons, plus en détails, sur la description et la résolution du modele de base
ainsi que des différents enrichissements pouvant lui étre apportés, notamment le changement
d’échelle nécessaire a la prise en compte de la variation de la teneur en fibres, dans le chapitre
I1.

Sachant qu’il est possible d’intégrer d’éventuelles hétérogénéités dans le modele de
comportement du réservoir et puisque notre travail de modélisation se veut représentatif du
bobinage et de la cuisson, les deux parties suivantes présentent les outils qui sont proposés

dans la littérature pour caracteriser la structure complete (la virole épaisse).

1.3.2 Caractérisations physico-chimiques

On entend par caractérisations physico-chimiques, I’étude du matériau fini a I’échelle

de ses constituants, c’est-a-dire :
= Sa morphologie (épaisseur des couches),
= Sa composition (taux volumique de fibres et de porosités),
= Les propriétés mécaniques de ses constituants (la matrice).

L’épaisseur des couches est un parametre facilement identifiable qui n’est donc pas
détaillé dans cette partie. En revanche, les techniques de caractérisation de la fraction
volumique de fibres et de porosités ainsi que des propriétés mécaniques de la résine ont fait
I’objet d’une étude bibliographique spécifique.
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[.3.2.1  Taux volumique de fibres et de porosités

La méthode normalisée la plus utilisée de détermination du taux volumique de fibres
et de porosités (type NF EN 2564) consiste en une dissolution chimique de la résine qui
permet de récupérer les fibres seules. Elles sont alors pesées afin de calculer la fraction
volumique de fibres et de porosités connaissant les densités des constituants et le volume de
I’éprouvette analysée. Cette méthode présente I’inconvénient majeur de fournir des résultats
moyennés sur toute I’épaisseur du matériau testé. Cann [Cann et al, 2008] a propose de polir
différents échantillons issus de la méme plaque pour en isoler les couches une a une et réaliser
ensuite une dissolution chimique de la résine couche par couche. Mais, cette technique se

révele fastidieuse dans le cas d’une structure de plusieurs dizaines de millimetres d’épaisseur.

La technique d’analyse non destructive par ultrasons se base sur la variation de
I’atténuation des ondes ultrasonores suivant le matériau traversé. Elle fournit aussi des
résultats globaux sur I’épaisseur de la piece. De plus, les résultats obtenus par cette méthode
contiennent les effets cumulés d’une variation du taux volumique de fibres et de porosités
dans I’épaisseur [Birt et al, 2004]. Enfin, Olivier [Olivier et al, 2007b] a montré que seules

les grosses porosités ont vraiment une influence sur I’atténuation du signal.

Ainsi, notre attention s’est portée sur la microtomographie et les techniques d’analyses
d’images toutes deux susceptibles de fournir des informations sur d’éventuelles variations des

fractions volumiques de fibres et de porosités dans I’épaisseur de la structure.

.3.2.1.1 Microtomographie

La microtomographie est une technique d’analyse 3D de la structure interne d’un
matériau. Les rayons X qu’elle émet permettent d’accéder au cceur de la matiére pour en
apprécier les variations d’absorptions radiologiques et les différences de compositions.
Initialement utilisée dans le domaine médical, cette technique a rapidement été adaptée a la
science des matériaux. Ainsi, si I’échantillon considére est multiphasique et que chacun de ses
constituant a une capacité a absorber les rayons X différente, il est possible d’extraire, par
segmentation, une représentation de sa microstructure ou de sa morphologie. C’est une
technique d’analyse non destructive qui est complémentaire de la microscopie 2D haute
résolution [Ledru, 2009; Landis et al, 2010].
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Cette technique est de plus en plus utilisee, notamment dans le domaine des
composites. La détermination de la fraction volumique et d’un défaut d’alignement des fibres
(par radiation synchrotron plus lumineuse) [Schell et al, 2006; Requena et al, 2009],
I’identification qualitative et quantitative de poches de résine au cceur du matériau [Liotier et
al, 2010] ou encore la cartographie des porosités [Schell et al, 2006; Landis et al, 2010] sont

rendues possibles par cette technique.

Néanmoins, son inconvénient majeur est son colt puisque, malgré les faibles volumes
analysés (de I’ordre de la dizaine de mm?® au maximum), la taille des fichiers de données
générés est tres élevée et demande un temps de traitement et une capacité de calcul trés

importants.

1.3.2.1.2 Microscopie et analyse d'images

Contrairement a la microtomographie, I’analyse d’images issues de microscopie est
facilement accessible et largement utilisée dans I’étude de la teneur en fibres [Radford, 1993;
Yang et al, 1994; Radford, 1995; Yurgartis, 1995; Gajdosik et al, 2006; Blanc, 2007;
Cann et al, 2008] et en porosités [Santulli et al, 2002; Kite et al, 2008; Ledru, 2009;
Paciornik et al, 2009] des composites. Elle comporte trois étapes clé qui sont :

= Lasélection des zones d’intérét,
= L’acquisition des images,
= Les mesures et I’interprétation des résultats.

1.3.2.1.2.1 Hypothéses majeures de ce type d’analyse

De maniére générale, I’analyse d’images consiste a extraire I’information contenue
dans une image. Elle conduit soit a une évaluation quantitative, soit & une reconnaissance de
formes [Souchier, 1998]. Cette analyse est dite locale lorsque I’image étudiée ne représente
gu’une partie de la structure, coupée par la fenétre de mesure. Dans ce cas, il faut veiller a ce

que les principes de la stéréologie soient respectés lors de la sélection des zones d’intérét.
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La stéréologie rassemble des méthodes mathématiques permettant de calculer des
données tridimensionnelles a partir de mesures réealisées sur un nombre limité de coupes
bidimensionnelles [Souchier, 1998]. Appliquées aux composites, la base de ces méthodes est
que les porosités et les fibres sont des caractéristiques volumiques. Elles sont observées a
I’aide de micrographies, c’est-a-dire d’indicateurs plans. Elles sont donc représentées par des
évenements plans correspondant a I’intersection entre le volume tridimensionnel et le plan de
I’image [Ledru, 2009].

L’exactitude des résultats obtenus reposent donc sur I’hypothése majeure que
I’échantillonnage choisi pour représenter la structure est 1.U.R. (Isotrop, Uniform and
Random), ce qui signifie que [Ledru, 2009] :

= Toutes les parties de la structure doivent étre également représentées
(Uniform),

» Les surfaces analysées ne doivent pas étre choisies dans le but de biaiser les
détections d’événements (Random),

= Toutes les directions privilégiées de I’échantillon doivent étre représentées
(Isotrop).

Le premier point peut étre attribué a I’exploitation de toute I’épaisseur de la structure
et pas seulement une portion de celle-ci. Le deuxieéme point consiste a ne pas choisir de zones
qui contiendraient plus ou moins de fibres ou de porosités. Enfin, le dernier point est relatif
aux plans d’observation. On sait que les fibres sont continues et qu’elles ont des orientations
particulieres, toutes contenues dans un plan dans notre cas. Par contre, cette morphologie est
plus difficile & connaitre a priori dans le cas des porosités. A notre connaissance, elle n’est
traitée par aucun auteur alors que tous font, implicitement, I’hypothese d’un échantillonnage
I.UR.

Enfin, la texture du matériau et notamment son organisation aléatoire de motifs
élémentaires permet de déterminer la taille minimale des sous-échantillons a observer pour
représenter de maniére fiable I’échantillon. Ainsi, Blanc [Blanc, 2007] a montré que la

surface observée doit étre égale a 100 fois la surface des motifs élémentaires.
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1.3.2.1.2.2 Préparation de surfaces et acquisition des images

Pour observer et analyser un échantillon, il est d’abord nécessaire de le trongonner
suivant un plan de coupe adéquat. En effet, alors que certains auteurs présentent comme
condition sine qua non que I’orientation des fibres soit perpendiculaire a la surface de coupe
[Gajdosik et al, 2006; Cann et al, 2008], d’autres préférent utiliser un angle de coupe
permettant d’analyser toutes les couches a partir d’une unique section [Radford, 1995;
Yurgartis, 1995; Blanc, 2007; Ledru, 2009]. Dans le premier cas, le facies des fibres
coupées est circulaire de diamétre égal a celui des fibres. Dans le deuxiéme cas, les fibres
apparaissent alors majoritairement elliptiqgues a I’exception de celles coupées selon la
direction transverse qui sont circulaires. A partir d’un calcul surfacique théorique simple (cf.
annexe 1), on peut clairement identifier que ce constat géométrique n’affecte pas les valeurs
de fractions volumiques calculées. Un angle maximal de 60° est pourtant recommandé entre
le plan de coupe et I’orientation des fibres en proposant, par exemple, une coupe a 45° pour
un stratifié [0°/90°] de fagon a pouvoir évaluer la fraction volumique de fibres dans
I’ensemble des plis en une seule observation [CMH-17-1F, 2002].

Les échantillons ainsi déecoupés avec un disque diamant sont ensuite enrobés dans de
la résine époxy pour ensuite étre polis avec beaucoup de soin. lls sont alors observés, par
I’ensemble des auteurs, au microscope optique. En effet, le microscope électronique a
balayage n’est pas un bon candidat pour ce type d’analyse puisque son grossissement minimal
(x50) est déja tres élevé et impliquerait de prendre un tres grand nombre d’images. De plus,
pour les échantillons peu conducteurs comme notre composite a résine polymere, il est
nécessaire de déposer une fine couche d’or sur la surface de I’échantillon a observer. Le choix
du grossissement est effectivement trés important puisqu’il conditionne le nombre de prises
de vue pour représenter la scéne et également la qualité de définition des images. Cette

derniére varie beaucoup d’un auteur a I’autre, de 0.69 a 4.9um/pixel.
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Le contraste sur une image au microscope optique dépend de la capacité des différents
constituants de I’échantillon a réfléchir avec plus au moins d’intensité la lumiére. Ainsi, dans
le cas d’un composite a fibres de carbone et a matrice polymere, les fibres apparaissent plus
claires que la matrice et la matrice, a son tour, plus claire que les porosités. Sachant que les
niveaux de gris de chaque pixel de I’image varient de O (pour la couleur noire) a 255 (pour la
couleur blanche), les fibres correspondent donc aux pixels de niveaux élevés, la matrice aux

pixels de niveaux intermédiaires et les porosités aux pixels de bas niveaux.

1.3.2.1.2.3 Meéthodes de mesure du taux volumique de porosités

En ce qui concerne la détermination du taux de porosités, I’ensemble des auteurs
[Santulli et al, 2002; Kite et al, 2008; Ledru, 2009; Paciornik et al, 2009] s’accorde sur
I’utilisation de la méthode seuil. Celle-ci consiste a fixer un niveau de gris en-dessous duquel
les points de I’image correspondant sont constitutifs des porosités (cf. figure 1-23 sur laquelle
les pixels répondant au critére apparaissent en vert). Cette valeur est appelée seuil.

figure 1-23 : Exemple de seuillage manuel pour déterminer le taux de porosités [Ledru, 2009]
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Le facteur humain a un fort impact sur les résultats obtenus puisque la valeur seuil est
choisie visuellement par I’opérateur [Kite et al, 2008; Ledru, 2009]. De plus, méme si
I’étape de préparation de la surface a été particuliérement soignee, les pixels de certaines
fibres cassées lors du polissage pourront étre comptabilisés comme porosités. Pour limiter cet
artefact, une opération de filtrage de I’image a partir d’un critére de taille minimale des
porosités est systématiqguement appliquee [Santulli et al, 2002; Ledru, 2009; Paciornik et
al, 2009]. Ainsi, seuls les regroupements de pixels d’une surface supérieure a ce critere seront

utilisés dans le calcul du taux surfacique et, par extrapolation, volumique de porosités.

La fraction volumique de porosites F,(porosités) dépend de la surface de I’image

représentant les porosités S et de celle de I’image S Par extension, le taux

porosités totale *

volumique de porosités se calcule donc a partir du nombre de pixels de I’image correspondant

aux porosités NbP" par rapport & celui de I’image entiere Nb™% grace a la formule

pixels pixels

suivante.
» S " Nbpic))(rosités
F, (porosités) = —2°% » 100 :th';xxloo (1.4)
totale pixels
1.3.2.1.2.4 Méthodes de mesure de la fraction volumique de fibres

Une méthode tout a fait similaire est utilisée pour la détermination du taux de fibres
mais considérant un seuil au-dessus duquel tous les pixels sont représentatifs des fibres
[Radford, 1993; Yang et al, 1994; Radford, 1995; Cann et al, 2008].

Une autre méthode consiste a effectuer une segmentation qui permet d’identifier les
éléments d’intérét (les fibres dans ce cas) et de mettre en place une reconnaissance de formes.
Pour certains, ces formes seront circulaires [Gajdosik et al, 2006; Cann et al, 2008] dans le
cas d’un plan de coupe transverse et pour d’autres, elles seront elliptiques [Yang et al, 1994;
Yurgartis, 1995; Blanc, 2007] dans le cas d’une coupe biaise. Yang [Yang et al, 1994] et
Blanc [Blanc, 2007] utilise également cette reconnaissance d’ellipses pour déterminer
I’orientation et les défauts d’orientations des fibres les unes par rapport aux autres dans une

méme couche.
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Cann [Cann et al, 2008] et Yang [Yang et al, 1994] ont comparé ces deux méthodes
de détermination du taux volumique de fibres. Les deux auteurs s’accordent pour conclure
que la méthode par segmentation est moins sensible a la qualité du polissage et qu’elle
nécessite une résolution moins importante que le seuillage pour donner des résultats de
précision equivalente. Néanmoins, cette méthode est plus complexe en termes de
programmation, elle pose également des questions sur la pertinence du comptage des éléments
sur les bords de I’image [Gajdosik et al, 2006] et enfin, elle utilise un diamétre moyen de

fibres pour le calcul de la fraction volumique.

[.3.2.2  Variation des propriétés mécaniques de la matrice dans I'épaisseur

Peu de chercheurs se sont intéressés a I’étude des propriétés mécaniques de la résine
d’un composite a matrice polymére in situ. La méthode utilisée est I’indentation : soit la
micro-indentation [Parlevliet et al, 2008] soit la nano-indentation [Bai, 2002; Gregory et al,
2005]. Les différences majeures entre ces deux échelles reposent sur la charge appliquée (plus
faible en nano-indentation) et le traitement de I’essai (visuel pour la micro-indentation et
assisté par ordinateur pour la nano-indentation). L’indentation de la résine permet de
déterminer directement sa dureté et par traitement, son module élastique. L’ensemble des
auteurs [Bai, 2002; Gregory et al, 2005; Parlevliet et al, 2008] s’accordent a dire que les
erreurs commises lors de cette caractérisation sont majoritairement liées a la présence des

fibres a proximité lors de I’indentation.

A notre connaissance, seule Parlevliet [Parlevliet et al, 2008] a choisi d’étudier la
variation des propriétés mécanique de la résine (thermoplastique dans son cas) pour connaitre
I’effet de la vitesse de refroidissement sur sa cristallinité. Elle a montré que la micro-
indentation des poches de résine aux interfaces entre couches (cf. figure 1-24) permettait de

retrouver une variation de dureté parabolique pour une cristallinité au profil parabolique.
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figure 1-24 : Micro-indentation Vickers avec une charge de 10g a I’interface entre deux
couches sur un composite a matrice thermoplastique [Parlevliet et al, 2008]

1.3.2.3  Conclusions sur les techniques de caractérisation physico-chimiques

L’analyse d’images semble étre une méthode satisfaisante dans la détermination du
taux volumique de fibres. Son utilisation dans la détermination du taux volumique de
porosités semble plus délicate du fait des hypotheses majeures sur leur morphologie lors du
choix du plan de coupe.

La microtomographie permet d’obtenir une cartographie 3D de la structure réelle. Son
colt est actuellement le principal frein a son utilisation. Néanmoins, celui-ci dépend
également de la résolution du microtomographe. Ainsi, alors que I’ESRF (European
Synchrotron Radiation Facility) de Grenoble permet de distinguer les fibres de la matrice, les
microtomographes de laboratoire, plus abordables, se limitent a la différentiation des porosités

par rapport au reste de la matiére.

Globalement, ces deux méthodes semblent complémentaires dans I’étude volumique
de la teneur en fibres et en porosités du matériau. Elles peuvent étre comparées a I’essai
normalisé de dissolution chimique puisque ce dernier donne rapidement des informations

globales sur la structure.

En ce qui concerne les propriétés mécaniques de la matrice, I’indentation a petite
échelle (micro ou nano) semble étre le seul moyen permettant de caractériser localement la
résine au sein de la structure et ainsi d’identifier une éventuelle variation suivant sa position
dans I’épaisseur. Il est néanmoins nécessaire de prendre des précautions lors du choix des

zones indentées puisque les résultats sont sensibles a la présence des fibres.
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1.3.3 Caractérisations mécaniques

Cette partie a pour but de présenter un état de I’art des essais mécaniques
représentatifs a I’échelle de la structure. 1l s’agit donc de faire un bilan de I’ensemble des
moyens disponibles pour caractériser les structures tubulaires (représentatives du procédé
d’enroulement filamentaire), les matériaux composites épais et les tubes épais représentant

simultanément les deux cas précédents.

.3.3.1 Essais sur tubes bobinés

Les essais référencés dans cette partie sont a la fois représentatifs de la géométrie
tubulaire et du procédé d’enroulement filamentaire avec un empilement simple permettant la
caractérisation des propriétés mécaniques du materiau. lls se différencient par la taille des
échantillons a tester (tubes longs ou anneaux) et par le type de sollicitation (traction axiale,

traction circonférentielle, pression interne pure et pression interne avec effet des fonds).

Dans cette étude, I’essai d’éclatement d’un réservoir tel que décrit dans la norme
[D1599, 2005] n’est pas presenté puisque notre travail se limite a la partie cylindrique du
réservoir, sans les fonds. Ainsi, les structures utilisées dans les essais sont issues de la virole
et il sera donc relativement difficile de reproduire I’effet de la pression appliquée sur les fonds
(c’est-a-dire un chargement de traction axiale).

L’essai sur tube qui se rapproche le plus de I’essai d’éclatement d’un réservoir est
présenté sur la figure 1-25 et correspond a un perfectionnement de la méthode A de la norme
[NF-EN-1394, 1996]. Le tube d’un diametre de 200mm et d’une longueur d’au moins 400mm
est mis sous pression interne par eau. Le perfectionnement proposé par I’auteur porte sur la
géométrie aux deux extrémités du tube qui est modifiée pour permettre I’introduction d’un

dispositif d’étanchéité appliquant un effet des fonds artificiel.

figure 1-25 : Dispositif de mise sous pression interne d’un tube avec introduction d’un effet
des fonds artificiel [Onder et al, 2009]

54



Etat de I’art et démarche

Toujours sur tube, la méthode B de la norme [NF-EN-1393, 1996] propose de
caractériser ses propriétés en traction axiale. Le dispositif d’essai ne nécessite pas de
modification géométrique du tube mais utilise un systeme de préhension complexe des

extrémités comme le montre la figure 1-26.

1 i
I
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%

figure 1-26 : Dispositif de traction longitudinale d’un tube [Erdiller, 2004]

LR}

Le codt d’un tube en composite a fibres de carbone étant éelevé, d’autres auteurs se
sont penchés sur la mise au point d’essai sur des portions de tube ou anneaux. Un essai a
deux-demi disques normalisé [NF-EN-1394, 1996] permet de soumettre des anneaux
composites a de la traction circonférentielle. Le principe de cet essai est présenté sur la figure
[-27 : un anneau ayant une zone de section réduite est chargé grace au déplacement vertical

opposé des deux demi-disques.
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figure 1-27 : Montage et anneau utilisés pour I’essai a deux demi-disques [NF-EN-1394,
1996]

Cet essai ne permet pas d’avoir un champ de contrainte circonférentielle uniforme
[Walsh et al, 2008; Laiarinandrasana et al, 2011] puisque de la flexion apparait dans
I’anneau et génere un chargement non uniaxial (apparition de contraintes radiales et
longitudinales). Certains auteurs dont les travaux sont synthétisés dans [Tarnopol’skii et al,
1985] ont montré qu’une augmentation du nombre de secteurs utilisés pour charger I’anneau
entrainait une uniformisation de I’état de contraintes. Ainsi, Walsh [Walsh et al, 2008] a

choisi d’utiliser quatre quarts de disque a la place des deux demi-disques (cf. figure 1-28).

figure 1-28 : Montage pour I’essai avec des quarts de disques [Walsh et al, 2008]
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Une série d’essais comparatifs entre les deux précédents montages a montré que les
quarts de disques n’apportaient pas d’amélioration significative du fait de la rotation non

uniforme des portions de disque.

Enfin, notre attention s’est plus particulierement portée sur des dispositifs d’essais de
mise sous pression interne d’anneaux, correspondant a la sollicitation en service de notre
réservoir. Deux auteurs [Cohen et al, 1995; Cain et al, 2009] ont présenté des montages
relativement similaires. Leur principe commun est que I’anneau composite est chargé a partir
du déplacement radial d’un élément qui vient épouser son rayon interne et qui est lui-méme
contraint verticalement entre deux plateaux. Comme le montre la figure 1-29 dans le cas du
dispositif de Cain, c’est le déplacement radial d’un anneau intermédiaire en téflon genéré par
un fluide hydraulique qui entraine la mise sous pression interne de I’anneau composite. Dans
le cas de Cohen, I’anneau intermédiaire est remplacé par une vessie en élastomere directement

mise sous pression par fluide.

Chambre a huile Plateau bas

Plateau
haut

Anneau

composite
Anneau

intermédiaire
en PTFE

figure 1-29 : Dispositif de mise sous pression interne d’un anneau d’apres [Cain et al, 2009]

Les deux montages que nous venons de décrire présentent I’avantage de générer un
champ de pression interne uniforme sur la circonférence de I’anneau composite. Néanmoins,
ils sont relativement complexes a mettre en ceuvre : d’une part, pour assurer I’étanchéité du
systeme et d’autre part, pour reproduire des pressions tres élevées a partir de systémes

hydrauliques.

[.3.3.2  Essais sur composite épais

Les essais présentés dans cette partie sont uniquement représentatifs de I’épaisseur du
matériau composite et permettent de caractériser les propriétés mécaniques hors-plan du
matériau. En effet, classiqguement I’hypothése d’isotropie transverse est utilisée pour décrire le
comportement mécanique hors-plan des matériaux composites [Berthelot, 2005], c’est-a-dire

que les propriétés hors-plan sont supposees égales aux propriétés transverses. Pourtant, de
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nombreux auteurs [Ferguson et al, 1998; Lodeiro et al, 1999; Mespoulet et al, 2000;
Broughton, 2001; Abot et al, 2004; Shaw et al, 2004; Daniel et al, 2008] ont souhaité

verifier expérimentalement cette hypothése.

En effet, les interfaces entre couches sont souvent plus riches en résine et sont donc
susceptibles d’avoir un comportement différent de celui dans la direction transverse pour
laguelle les fibres sont plus régulierement ordonnées. Ce type de caractérisation semble
d’autant plus intéressant que nous avons montré que des sur-cuissons et des gradients de

conversion pouvaient induire une modification des propriétés mécanique dans I’épaisseur.

Les auteurs ont donc cherché a caractériser expérimentalement le module élastique et
la résistance dans la direction hors-plan des matériaux composite épais. Pour ce faire, on

distingue deux méthodes :

= Directe, c’est-a-dire que I’échantillon est chargé par I’intermédiaire de talons

ou de mors,

» Indirecte, c’est-a-dire en appliquant des moments de flexion dans des

échantillons suffisamment courbés.

Les méthodes indirectes ont tendance a produire une rupture soit en mode mixte
traction/cisaillement, soit en cisaillement au niveau des points d’application de la charge
[Lodeiro et al, 1999; Broughton, 2001]. Ainsi, les méthodes directes, utilisables en traction
comme en compression, sont privilégiées par I’ensemble des auteurs mais avec des

géométries d’éprouvettes différentes représentées sur la figure 1-30.

[ — i |
I

figure 1-30 : Géométries d’éprouvettes hors-plan respectivement parallélépipédique, a profil
circulaire, a profil elliptique et RARDE [Broughton, 2001]

Comme le montre le tableau 1-3, les éprouvettes parallélépipediques et a profil
circulaire [Lodeiro et al, 1999] sont complémentaires puisqu’elles permettent d’avoir acces

respectivement au module et a la résistance hors-plan. Le profil RARDE [Ferguson et al,
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1998; Lodeiro et al, 1999; Broughton, 2001; Shaw et al, 2004] est le plus complexe a

usiner mais présente quatre faces planes qui peuvent étre instrumentées. Le profil elliptique

[Mespoulet et al, 2000; Abot et al, 2004; Daniel et al, 2008] représente quant a lui une

géométrie intermédiaire entre le circulaire et le RARDE permettant la mesure des

déformations sur ses faces (contrairement a I’éprouvette circulaire).

Géomeétrie d’éprouvette

Propriétés mécaniques
accessibles

Parallélépipédique

Module hors-plan

A profil circulaire

Résistance hors-plan

A profil elliptique

Module et résistance hors-plan

RARDE

Module et résistance hors-plan

tableau I-3 : Propriétés hors-plan accessibles en fonction de la géométrie d’éprouvette

1.3.3.3  Essais spécifiques aux tubes bobinés et épais

Les essais présentés dans cette partie sont applicables a des structures bobinées et

épaisses. On distinguera deux types d’essais dans cette partie : ceux relatifs a la mesure des

contraintes résiduelles (procédé et cuisson) et ceux permettant de suivre le comportement

global d’une structure composite sous charge.

.3.3.3.1 Mesure de I'état de contraintes résiduelles

Il existe trois types de mesures de I’état de contraintes résiduelles [Parlevliet et al,

2007] ;

= Les méthodes intrusives, consistant a placer des éléments dans la structure lors

de sa réalisation,

= Les méthodes non destructives qui permettent, aprés cuisson de la piece, de

connaitre les déformations résiduelles planes et hors-plan,

= | es méthodes destructives utilisant la relaxation des déformations résiduelles

apres découpe ou percage de la structure.

Les mesures non destructives ne sont pas applicables dans le cas de structures

épaisses. En effet, celles basées sur de I’interferométrie de Moiré [Ifju et al, 2000] consistent,
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au cours du refroidissement de la piece, a mesurer en surface (et non dans I’épaisseur) I’état
de deformations résiduelles. De plus, I’autre méthode correspondant a la mesure de la
courbure [Cowley et al, 1997; Palerosi et al, 2007] n’est adaptée qu’aux piéces de type
plague non symétriques pour lesquels I’état de contraintes résiduelles conduit a un

gauchissement des pieces.
Parmi les méthodes intrusives, on retrouve :

= L’introduction de particules métalliques dans la résine (en tant que traceur) qui
n’est pas envisageable dans notre cas puisqu’il s’agit de modifier, sur la
structure entiére, les propriétés de la matrice et donc du composite.

= Le placement de capteurs de déformations qui donne une représentation locale
de I’état de déformation dans la structure apres cuisson. Il peut s’agir de jauges
classiques qui sont sensibles aux températures élevées de cuisson [Crasto et al,
2002] ou de fibres optiques (interférometre de Fabry-Perot et réseau de Bragg)
[Mulle et al, 2007; Mulle et al, 2009a; Mulle et al, 2009b].

Enfin, les méthodes destructives permettent de mesurer la relaxation des déformations
résiduelles en enlevant une partie de la structure. L’état de déformation avant et apres
relaxation permet d’avoir acces aux contraintes résiduelles initialement présentes dans la
structure. Deux techniques pourraient étre utilisées dans le cas de tubes bobinés en composite
épais : la découpe radiale d’une portion d’anneau [Ha et al, 2003; Ha et al, 2005; Casari et

al, 2006] et le percage du matériau dans son épaisseur [Bateman et al, 2005].

La méthode consistant & mesurer les déformations aprés découpe radiale d’une portion
d’anneau (cf. figure 1-31) est basée sur la relaxation des contraintes circonférentielles. Elle est
utilisée sur des tubes épais ayant un seul angle d’enroulement. En effet, méme avec une
instrumentation par jauges dense comme celle présentée sur les anneaux de la figure 1-31 (7
jauges dans I’épaisseur sur 5 rayons), la mesure des déformations est moyennée sur la
longueur de la jauge. Dans le cas d’un anneau présentant une stratification complexe, ces
mesures permettent d’évaluer I’état de déformation a I’échelle de la structure mais ne donnent

pas d’information pli par pli.
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figure 1-31 : Anneau en composite verre/époxy avant et aprés découpe radiale [Ha et
al, 2005]

La méthode par pergcage [Bateman et al, 2005] consiste & percer un trou a diametre
fixé par le foret dans le matériau composite (cf. figure 1-32) et d’en mesurer le diametre réel
suivant la position dans I’épaisseur. Il est alors possible a partir de modeles numériques
d’attribuer ces variations de diamétre a I’état de contraintes résiduelles (cf. figure 1-33).
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figure 1-32 : Dispositif de percage dans une figure 1-33 : Champ de contraintes
plaque composite épaisse [Bateman et al, résiduelles dans I’épaisseur du composite
2005] épais percé [Bateman et al, 2005]
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Les méthodes de mesure des contraintes résiduelles dans un tube épais ayant une
stratification complexe (capteurs de déformation dans I’épaisseur ou percage du composite)
sont, de maniére générale, lourdes en termes de techniques mises en ceuvre et/ou de matériels
nécessaires. Retenons également que les auteurs ont remarqué que les résultats obtenus par
I’ensemble des méthodes de mesure des contraintes résiduelles présentées dans cette
partie sont globalement en accord avec les contraintes d’origine thermique calculées a
partir de la différence de dilatation des plis (prenant en compte la stratification et la

différence entre la température de service et de polymérisation).

1.3.3.3.2 Comportement mécanique global

Classiquement, les essais de caractérisation proposent d’imposer sur une éprouvette,
ayant une géométrie standardisée, une sollicitation unidirectionnelle afin de déterminer des
propriétés intrinseques du matériau composite dans une, voire deux directions imposées par le
placement des jauges de déformation. Certains auteurs ont choisi de suivre un raisonnement
relativement différent : ils ont préféré conserver la geométrie globale et le mode de réalisation
de leur structure réelle, de la solliciter avec un chargement complexe (cisaillement d’une
plaque épaisse avec un montage de type losipescu [Pierron et al, 2000],
traction/torsion/pression externe d’un tube [Crouzeix et al, 2009] ou encore compression
d’un anneau [Moulart et al, 2006]) et de suivre son comportement mécanique a partir

d’observations optiques et plus précisément de corrélation d’images.

L’intérét commun a ses essais sur structures réelles réside dans la mise en évidence
des hétérogénéités, dans le comportement mécanique, liées a des variations de propriétés
physiques. A titre d’exemple, Crouzeix [Crouzeix et al, 2009] a fait le lien entre les

propriétés mécaniques locales et le motif de tissage comme le montre la figure 1-34.
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g, (10%) R(mm)

920 66.2

figure 1-34 : Champ de déformation axiale mesuré lors d’un essai de traction/flexion comparé
au motif local de bobinage du composite [Crouzeix et al, 2009]

De plus, I’étude du comportement mécanique d’un anneau bobiné épais sollicité en
compression [Moulart et al, 2006] (cf. figure 1-35) a permis de mettre en évidence des
champs de déplacements non homogeénes (cf. figure 1-36) principalement liés, dans ce cas, a

I’application d’un champ de contraintes non uniforme sur la circonférence de I’anneau.

figure 1-35 : Essai de compression sur un anneau composite verre/époxy suivi par corrélation
d’images [Moulart et al, 2006]
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figure 1-36 : Champs de déplacements mesurés par corrélation d’images sur I’essai de
compression d’un anneau épais [Moulart et al, 2006]

La suite de cette partie précise la technique de mesure ainsi que les post-traitements

utilisés pour ces différents essais.

1.3.3.3.2.1 Principe de la corrélation d’images

La technique de corrélation d’images [Brémand et al, 2011] consiste a mettre en
correspondance deux images numériques de la vue de la surface plane d’un objet, a deux états
distincts de déformation, un état dit « de référence » (instant 1) et un état dit « déformé »
(instant 2).

Domaine de corrélation Domaine de corrélation

figure 1-37 : Exemple d’images et de sous-domaine utilisés pour la corrélation [Bremand et
al, 2011]

64



Etat de I’art et démarche

Comme le montre la figure 1-37, la correspondance s’effectue sur des sous-domaines
des images formant une grille virtuelle de points de mesure. Elle a pour objet, pour chaque
sous-domaine de I’image initiale, de retrouver la position de son homologue dans I’image
déformée en évaluant la ressemblance des niveaux de gris de chaque sous-domaine. Ainsi,
pour chaque sous-domaine, la procédure de corrélation fournit les coordonnées du
déplacement de son centre, représentant son mouvement entre les deux images. L’ensemble
de ces valeurs pour tous les domaines forme le champ discret de déplacement de la matiére a

partir duguel on peut déterminer les déformations par dérivation numérique.

Pour mener a bien cette procédure, il est nécessaire de disposer d’un motif sur chaque
domaine présentant des variations spatiales de niveaux de gris dans les images. En général, ce
motif situé sur la surface de I’échantillon est apporté artificiellement : il peut s’agir soit d’une
grille réguliere de traits (obtenue par marquage, lithographie ou gravure), soit d’un mouchetis

aléatoire réalise par projection d’une peinture a I’aide d’un spray ou d’un aérographe.

La correlation d'images présente deux inconvénients principaux : d’une part, elle ne
permet de mesurer que des déformations planes et d’autre part, d'un point de vue
expérimental, elle nécessite que le plan de déformations et le plan image de la caméra soient
paralléles et le restent pendant I'essai, ce qui est difficile a garantir. La technique de stéréo-
correlation d'images, basée sur le principe de triangulation de deux images (en déterminant le
correspondant d'un pixel de la premiére image dans la seconde et en calculant l'intersection
des deux droites projectives), peut éventuellement lui étre préférée dans le cas d’un champ de
déformations 3D.

1.3.3.3.2.2 Application de la corrélation d’images a la mesure de propriétés mécaniques

La richesse de la corrélation d’images dans I’étude des propriétés mécaniques d’une
structure complexe repose sur la caractérisation de plusieurs propriétés en un seul essai. En
effet, a partir des observations optiques, toutes les propriétés ayant une influence sur le
comportement mécanique dans le plan d’observation peuvent potentiellement étre
déterminées a partir d’une identification inverse. Celle-ci consiste & calculer, a partir du
comportement mécanique a I’échelle macro de la structure testée, les propriétés a I’échelle

méso du matériau composite.

Trois différentes méthodes d’identification inverse des propriétés mécaniques peuvent
étre utilisées [Avril et al, 2008] :
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= Le recalage par éléments finis [Le Magorou et al, 2002; 2003; Molimard et
al, 2005],

= L’écart a I’équilibre [Claire et al, 2004; Crouzeix et al, 2009; Périé et al,
2009],

= Les champs virtuels [Grédiac et al, 1999; Pierron et al, 2000; Grédiac et al,
2002].

Les meéthodes de recalage par éléments finis et de I’écart a I’équilibre consistent toutes
deux a modéliser I’essai reel par éléments finis avec un maillage ayant la méme résolution

spatiale que les données expérimentales d’observation optique.

Pour la méthode de recalage, les déformations et les déplacements sont simulés et une

fonction codt définie par la relation suivante est minimisée en chaque point du maillage :

n 2

J =% _1(uei -u;(¢y)) (1.5)

i
avec ue, correspondant au déplacement mesuré au nceud i et u, au déplacement calculé au
neeud i a partir d’une rigidité C;
Le principal inconvénient de cette méthode est donc son caractere itératif.

Pour la méthode de I’écart a I’équilibre, les déplacements aux nceuds sont les entrées
alors que les propriétés matériau sont les inconnues. Ainsi, on considere des éléments
quadratiques carrés pour lesquels chaque nceud correspond & un point de mesure. Trois

écritures de I’équilibre sont alors utilisées :
= Saut de contrainte normale nul entre deux éléments,
= Equilibre d’un élément interne au sein de la structure,
= Equilibre d’un nceud interne liant quatre éléments adjacents.

Le systeme ainsi formé est résolu en recherchant des contrastes par rapport a des

rigidités de référence.
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Enfin, la méthode des champs virtuels se base sur une description analytique : il faut
définir autant de champs virtuels (basés sur le Principe des Travaux Virtuels, noté PTV) que
de constantes indépendantes (loi de comportement élastique, non linéaires ou des gradients de
propriétés). Il est donc nécessaire d’écrire le PTV appliqué aux différentes sollicitations de
I’échantillon pendant I’essai. 1l y a donc dissociation de certaines propriétés qui seront ainsi
plus faciles a identifier. Le systeme linéaire global regroupant I’expression des constantes en
fonction des champs peut alors étre défini de la maniere suivante (ou K correspond au nombre
de constantes a identifier, A est une matrice carré de taille K dépendant des déplacements
expérimentaux, les composantes du vecteur P dépendent des sollicitations mécaniques

appliquées a I’échantillon et B est un vecteur regroupant les K constantes) :

Al i |=B (1.6)

L’inversion de ce systeme permet ensuite une identification des propriétés
mécaniques. Le principal inconvénient de cette méthode est qu’il peut étre difficile d’écrire
tous les champs nécessaires a I’identification puisqu’il faut que chaque champ puisse éliminer
au moins une constante (la matrice A doit avoir sur chacune de ses lignes une composante

nulle).

Une difficulté commune a I’ensemble de ces méthodes est I’identification de
propriétés ayant peu d’impact sur le comportement de I’échantillon comme par exemple, le

coefficient de Poisson, qui est trés sensible au bruit de mesure lors des observations optiques.

1.3.3.3.2.3 Conclusion sur I’intérét de la corrélation d’images dans le suivi d’essais
mécaniques sur structure complexe

La corrélation d’images permet une analyse multi-échelle particuliérement intéressante
dans le cas d’essai sur des matériaux hétérogénes. En effet, cette technique permet notamment
d’avoir acces a des variations spatiales des déplacements et donc, des déformations sur
I’ensemble de la surface observée au cours de I’essai. De plus, elle est peu colteuse, non

intrusive et sans contact.
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L’ensemble des auteurs utilisent cette technique de mesure pour identifier les
proprietés materiau mais il semble tout a fait envisageable de s’arréter a I’extraction du champ
de déplacements (ou déformations) ce qui permettrait notamment de vérifier la validité d’un

modele de comportement lors d’un essai sur structure réelle.

.4 Démarche et limites

Pour la conception de réservoirs, la sécurité est primordiale. 1l est donc important de
ne pas manipuler des structures « idéalisées » mais de tendre autant que possible vers des
structures « réelles ». En ce sens, notre démarche de travail se veut pragmatique. Nous
rappelons ici les éléments clés a retenir et que nous proposons d’intégrer dans le modéle de

comportement du réservoir épais bobiné.

Les spécificités liées au procéde de réalisation et a I’épaisseur de la structure ont été
identifiées dans la partie 1.2 : variation dans I’épaisseur du taux volumique de fibres et de
porosités, variations des propriétés de la matrice et des contraintes résiduelles d’origine

thermique.

L adéquation de notre travail avec la structure reelle repose sur la détermination
expérimentale des variations de ces caractéristiques dans I’épaisseur. Les moyens techniques
et les résultats des caractérisations propres a chacune de ces specificités sont présentés dans le

chapitre 11.

Dans le chapitre 111, un modele de calcul analytique intégrant la présence et la plage de
variation de ces hétérogéneités de proprietés dans I’épaisseur est utilise dans I’étude de

sensibilité de la pression d’éclatement du réservoir par rapport a I’ensemble de ces facteurs.

Enfin, le chapitre 1V permet d’une part, de comparer différents essais de
caractérisation du matériau composite de base (constituant le réservoir) et d’autre part, de
proposer un essai permettant de comparer le comportement réel du réservoir par rapport a

celui modélisé analytiquement.

Les caractérisations et modeéles présentés dans la suite de ce document répondent a des
attentes et contraintes industrielles. Notre travail porte sur I’étude du comportement
mécanique sur la virole uniquement et pourra étre étendue, dans le cadre du programme HE,

aux fonds du réservoir.
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Ainsi, nous disposons, de par notre partenariat industriel avec Composites Aquitaine,
de la virole épaisse et de la résine seule apres leur cuisson ainsi que des parametres genéraux

du procédé d’enroulement filamentaire.
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Caractérisation spécifique de la structure bobinée

Le chapitre | a permis de mettre en évidence les spécificités liées au réservoir
composite dont nous souhaitons étudier le comportement et notamment de mettre en évidence
un certain nombre de variabilités sur les propriétés de ses constituants. Ce chapitre est destiné

a présenter les résultats de caractérisation de ces variabilités sur le réservoir réel.

Apres une description du réservoir sur lequel repose cette étude, chaque hétérogénéité
supposée sur ce type de structure est etudiée par une ou plusieurs méthodes spécifiques. Ces
différentes caractérisations de la structure réelle nous permettrons d’alimenter le modéle de
comportement. En effet, I’intérét majeur de cette caractérisation est de pouvoir donner des
bornes réalistes a I’étude de sensibilité sur la pression d’éclatement du réservoir présentée

dans le chapitre I11. Ces bornes seront donc représentatives du cas reel.

1.1 Objet d’etude : le réservoir bobiné épais

Notre travail porte spécifiquement sur la partie cylindrique du réservoir de stockage
d’hydrogéne, encore appelée virole. En accord avec I’entreprise Composites Aquitaine, un
tube de 500mm représentatif d’une virole réelle en carbone/époxy (cf. figure I1-1) a été réalisé
par enroulement filamentaire. L’empilement a été légérement modifié et simplifié pour des

raisons de confidentialité.

figure 11-1 : Photographie de la virole du réservoir de diamétre intérieur 310mm et
d’épaisseur 40mm avec une regle de 50cm
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Le tube est bobiné sur un mandrin en acier de diametre 310mm et a une épaisseur
finale d’environ 40mm. La machine d’enroulement filamentaire utilisée dispose de deux bacs
d’imprégnation de la résine. Six meches (trois par bac) sont imprégnées simultanément par
contact avec des rouleaux partiellement immergés dans la résine. La nappe déposée sur le
mandrin est donc constituée de ces six meéches imprégnées et est bobinée suivant la
stratification [(£15/£25/90,/+35/+45/90,)7/90]. Théoriquement, I’épaisseur moyenne d’une

couche a +0° ou de deux couches a 90° est de 0,69mm.

Le bobinage du tube se fait en 8h environ avec I’intervention d’un programmeur et
d’un ouvrier. Leurs réles sont : pour le programmeur, de contrdler les parametres des étapes
d’enroulement (angle de bobinage, transitions entre deux angles consecutifs...) et, pour
I’ouvrier, d’assurer I’alimentation en matiéres premieres et ponctuellement d’éliminer

I’excédent de résine lors de la dépose par des essorages manuels au pinceau.

La polymérisation est relativement lente puisqu’elle est constituée de deux étapes
distinctes ayant lieu pour la premiére a température ambiante et pour la seconde, en étuve a
110°C.

L’état de I’art réalisé dans le chapitre | a permis de mettre en évidence un certain
nombre de phénomenes liés au champ de températures important pour les composites épais
lors de leur cuisson. La formation de contraintes résiduelles et la sur-cuisson du matériau en

sont les principaux effets éventuels.
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1.2 Champ de températures dans I’épaisseur du tube

Cette partie a pour objectif de caractériser le champ de températures dans I’épaisseur
de la structure au cours de sa mise en ceuvre. Celui-ci nous permettra, par la suite, de calculer
un champ de contraintes résiduelles d’origine thermique reflétant le chargement thermique

réel dans le tube épais.

La caractérisation qui est menée ici va nous apporter une meilleure connaissance de la
polymérisation. Actuellement, la production en petite serie des réservoirs, pour leur
développement, permet a Composites Aquitaine de suivre un cycle de cuisson lent constitué
de deux étapes : la premiere a température ambiante et la deuxiéme en étuve. La piece passe
alors plus de 12h a température ambiante pour assurer une premiere phase de polymérisation
de la résine. Il est ensuite mis en étuve pour y suivre une cuisson finale présentant un unique

palier en température a 110°C.

1.2.1 Protocole de mesure

Lors du bobinage du tube épais, six thermocouples ont été introduits dans le composite
afin de suivre le champ de températures dans son épaisseur durant la totalité du cycle. La
difficulté de ce suivi repose principalement sur I’installation des thermocouples dans la
matiere et I’enregistrement de températures lors des différentes étapes de réalisation. En effet,
I’enroulement filamentaire et la premiere étape de cuisson sont réalisés sur le mandrin en
rotation alors que la deuxieme étape a lieu en étuve pendant 6h a 110°C. Il est donc
nécessaire, d’une part, que le dispositif d’enregistrement de la température soit entrainé par le
méme mouvement que le tube au cours du bobinage, et d’autre part, qu’il puisse résister a des
températures assez élevées ou étre déplacé (en conservant la connexion) a I’extérieur de

I’étuve lors de la deuxieme étape.

Notre choix s’est porté sur I’utilisation d’enregistreurs de température portables fixés
sur I’axe de la machine d’enroulement et équipés de cables d’extension permettant de sortir

les boitiers hors de I’enceinte lors de la cuisson en étuve (cf. figure 11-2).
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Mandrin 1¢rthermocouple Cable Enregistreurs
d’extension portables

figure 11-2 : Photographie de I’instrumentation placée sur I’axe de la machine d’enroulement
filamentaire

L’introduction des thermocouples dans I’épaisseur du tube a été faite a chaque étape
de découpe des fonds. En effet, le mandrin a fonds coniques visible sur la figure I1-2 n’est pas
adapté a la dépose d’une épaisseur de composite de 40mm. Il a donc été nécessaire de
découper les fonds a quatre reprises au cours de I’enroulement. La figure 11-3 permet de
visualiser, d’une part, la préparation du composite pour éviter son relachement sur les bords et
d’autre part, la protection par un ruban métallique du thermocouple.

Thermocouple

Ruban
métallique
Zonede
découpedes
fonds

y

figure 11-3 : Photographie illustrant la protection des thermocouples et du composite pour la
découpe des fonds au cours du bobinage

Le ruban n’est placé dans le tube que provisoirement. En effet, il permet que le
thermocouple ne soit pas endommagé lors de la découpe suivante mais est retiré a la fin de

celle-ci.
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Les six thermocouples sont placés dans I’épaisseur du tube suivant la séquence

suivante :

Th1// A,/90, /] Th2 /[ A/90, // Th3 /[ A/90, // Th4 [/ A/B [/ Th5 [/ C/B/C/90, /] Thé /[ 90
avec A = [+15/+£25/90,/£35/+45], B = [90,/£15/+25/90,] et C = [+35/+45]
La figure 11-4 permet d’ailleurs de les visualiser dans le composite épais, a I’issu de la
cuisson et aprés découpe des extrémités. L’intrusion a un effet limité sur le comportement

thermique puisque la perturbation induite est tres localisée.

5 3 1

6 4 2
figure I1-4 : Photographie de la position des thermocouples dans I’épaisseur du tube

I1.2.2  Cartographie du champ de températures dans |’épaisseur

La mise en ceuvre du tube, les découpes successives des fonds et les manipulations
lors de la mise en étuve ont endommagé certains thermocouples : le thermocouple 1 (en
contact avec le mandrin) n’a pas fonctionné sur I’ensemble de I’enregistrement, le
thermocouple 4 a seulement permis I’enregistrement pendant le bobinage et la premiére étape
de cuisson et le thermocouple 6 uniquement pendant le cycle en étuve. Néanmoins, la quantité
d’informations enregistrée fournit une premiére estimation du champ de températures dans

I’épaisseur pendant I’ensemble de la réalisation (cf. figure 11-5).
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figure 11-5 : Champ de températures relevé dans I’épaisseur du tube pendant sa réalisation
(bobinage et polymérisation)

Lors du bobinage (premiere partie de la courbe avec le branchement successif des
thermocouples jusqu’a 500min), la température dans le composite augmente (cf. figure 11-6).

Elle atteint environ 31°C aprés 600min, soit environ 1h30 apreés la fin du bobinage.
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figure 11-6 : Champ de températures dans I’épaisseur du tube pendant son bobinage et sa
gélification
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Cette élévation de températures est liée a I’exothermie de la réaction de
polymeérisation, entrainant la croissance et la ramification réticulante des chaines carbonées.
Ce phénomeéne se produit dans I’épaisseur avec une continuité visible dés le début de
I’enregistrement des thermocouples. Méme si la conductivité thermique dans la direction
radiale du composite est faible (de I’ordre de 0,5W/m.K [Sweeting et al, 2004]), elle semble
suffire a transférer la chaleur dans I’épaisseur pour homogénéiser la température lors de cette

étape.

La deuxiéme partie de la courbe de la figure 11-6 (de 600 & 1000min) montre une
diminution lente de la température dans I’épaisseur liée a la dissipation de chaleur dans le
milieu environnant a 20°C et surtout au ralentissement progressif des réactions chimiques
dans la résine. A I’issu de cette premiere étape de cuisson, la formation du réseau est
incomplet mais la matrice est gélifiée ce qui permet de réaliser la deuxiéme étape sans

maintenir en rotation la structure.

La cuisson en étuve a 110°C a lieu plus d’une journée apres le début du bobinage du
tube qui présente donc un état quasi stable de la matrice a température ambiante. Le relevé de
température (cf. figure 11-7) pendant cette étape montre qu’il y a un fort gradient thermique

entre I’intérieur et I’extérieur de la structure mais qu’il n’est pas du type attendu.

o A —th3|
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==/ —

w EAH

50 +—

Température (°C)

40 +— e+
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20 A
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Temps écoulé (min)

figure I11-7 : Champ de températures dans I’épaisseur du tube pendant sa polymérisation
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Dans le cas de la cuisson d’une structure épaisse présenté dans le chapitre 1 [Gower et
al, 2008], la température maximale était atteinte au centre de la structure en raison de
I’exothermie de la réaction. Dans notre cas, la variation du champ de températures dans
I’épaisseur est liée au champ thermique appliqué par I’enceinte : un échange thermique par
convection a I’extérieur et par conduction a I’intérieur grace au mandrin acier. La température

la plus basse est d’ailleurs relevée au milieu de I’épaisseur (thermocouple 3).

Le gradient de températures dans I’épaisseur peut étre mis en évidence par la
différence de température entre le thermocouple 6 (extérieur) et le thermocouple 3 (milieu).
Ainsi, la figure 11-8 permet de mettre en évidence les trois phases du cycle de cuisson en
étuve : (a) la montée en température avec une différence de température positive atteignant
40°C, (b) le palier isotherme avec une différence finale de 20°C et (c) le refroidissement

(brutal a I’extérieur) ou la différence devient négative avant de s’annuler progressivement.

50

40

30

20 —H————F—

10—

0 Nl ——

-10 1~
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Temps écoulé depuis le début du bobinage (min)

figure 11-8 : Différence de températures entre I’intérieur et I’extérieur du tube pendant le
cycle de cuisson en étuve

Pour conclure, il semble que les exothermies ayant lieu lors du maintien a température
ambiante ainsi que le choix d’une température de 110°C pour le palier en étuve soient
suffisants pour assurer la conversion de la résine. Ceci explique pourquoi nous n’observons
pas d’emballement de la réaction et donc de sur-cuisson dans le composite épais au cours de

sa cuisson en étuve comme cela a pu étre constaté par d’autres auteurs.

Néanmoins, a la fin du palier isotherme en étuve, il existe dans la structure une
différence de température d’environ 20°C entre le milieu et I’extérieur du tube. Ce champ de
températures hétérogéne (de 110°C a 90°C suivant la position dans I’épaisseur) auquel la

structure s’est figée sera utilisé pour le calcul du champ de contraintes résiduelles.
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1.3 Module de la matrice dans I'épaisseur de la
structure

L’objectif de cette partie est de déterminer si le taux de conversion de la matrice dans
I’épaisseur est constant. Le module de la matrice étant fortement lié a celui-ci, nous avons

donc choisi d’étudier sa variation dans I’épaisseur, sur la structure réeelle.

L’état de I’art du chapitre | a montré que des essais d’indentation dans des structures
épaisses permettent de retrouver des variations de propriétés de la matrice suivant sa position
dans I’épaisseur [Parlevliet et al, 2008]. Ainsi, notre intérét s’est porté vers ce type de
technique. Seront ici présentés la méthode de caractérisation, le protocole d’essai et enfin, la
cartographie du module de la matrice suivant la position dans I’épaisseur.

11.3.1  Présentation de la technique de caractérisation : la nano-
indentation.

[1.3.1.1 Généralités sur la technique

Les essais de dureté permettent d’évaluer rapidement des variations de propriétés
mécaniques liées & des conditions de réalisation, des traitements thermiques, la microstructure
ou encore au vieillissement. La nano-indentation est utilisée lorsqu’on souhaite réaliser une

cartographie des propriétés mécaniques du matériau a une échelle réduite.

A la base, ces techniques d’indentation a échelle nanométrique répondent a un besoin
de caractérisation de films fins pour lesquelles la profondeur de pénétration doit étre faible.
Dans notre cas, c’est justement cette faible taille d’indenteur qui nous intéresse par rapport
aux longueurs caractéristiques du composite. On notera également que, contrairement aux
traitements en micro-indentation, I’analyse de I’essai n’est pas basée sur une mesure optique
de la taille de I’empreinte apres indentation mais sur un enregistrement continu de la position
de I’indenteur au cours de I’essai. Ainsi, outre le fait que I’on gagne en précision par rapport

au relevé visuel par un opérateur, on a acces a la relaxation élastique du matériau testeé.

On retiendra que la nano-indentation est particulierement intéressante du fait de la
correlation entre la dureté et le module d’élasticité mais également, dans le cas de la résine
polymere, du fait de I’identification des variations du taux de conversion et de la température
de transition vitreuse du matériau. On pourra donc diagnostiquer si la formation du réseau
réticulé est homogene sur I’ensemble de I’échantillon.
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[1.3.1.2 Appareil de mesure

Un CSM Nano Hardness Tester a été utilisé pour cette étude. Le principe de mesure
est le suivant : une pointe est positionnée a la verticale de I’échantillon et pénétre de facon
contrélée dans la matiere en appliquant une charge croissante jusqu’a obtention d’une force
maximale predéfinie. La charge est alors progressivement réduite jusqu’a obtention d’une

relaxation partielle ou totale du matériau.

La pointe de I’indenteur choisie est de type Berkovich (cf. figure 11-9 et figure 11-10).
Lors de I’essai, la profondeur d’indentation réelle est mesurée par rapport au déplacement

vertical de I’indenteur et de la surface testée.

figure 11-9 : Géométrie d’une pointe d’indenteur Berkovich

figure 11-10 : Photographie d’une indentation laissée dans la résine (72x54um2)

En plus du mode d’essai statique qui consiste a appliquer une charge et la relacher,

deux autres modes sont possibles :

= CMC (Continuous Multi Cycles) qui permet de déterminer la dureté et le
module élastique a partir de cycles de charge et décharge successifs et
progressifs appliqués au méme point.
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= Sinus (analyse en mode dynamique) qui utilise un signal de charge sinusoidal
afin de calculer le module élastique en fonction de la profondeur de pénétration

avec une fréquence d’acquisition fixée (jusqu’a 20Hz).
Le modele de nano-indenteur utilisé présente les spécifications suivantes :
= Gamme de force : de 0.1 a 500mN avec une resolution de 0.04pN,
= Profondeur de pénétration maximale : 200um avec une resolution de 0.04nm.

Le couplage avec un systéme de microscopie optique (grossissement x20 et x100)
permet de positionner I’indenteur sur la surface avec une grande précision (0.1um de
résolution en déplacement). La méthode de détermination du module d’élasticité par nano-

indentation est présentée dans I’annexe 2.

11.3.2 Protocole et mise en place des essais

On réalisera dans le composite des indentations dans des poches de résine dont les
propriétés doivent étre relativement similaires a celles de la résine seule, c’est pourquoi nous
avons d’abord choisi de mettre au point I’essai sur la résine seule. Pour ce faire, on dispose

d’un échantillon de résine ayant suivi le cycle de cuisson du matériau composite.

11.3.2.1  Préparation des échantillons

Pour réaliser I’ensemble des essais d’indentation, deux échantillons de résine seule et
deux échantillons de composite issus du tube de 40mm d’épaisseur ont été préparés. Ces
derniers ont été découpeés suivant deux plans différents : le premier est perpendiculaire aux
fibres a 90° et I’autre proche de la perpendicularité avec les fibres & 15°. Ce choix repose sur
le constat que la direction d’indentation doit étre parallele a celle des fibres pour limiter I’effet
des fibres [Gregory et al, 2005]. Ainsi, pour tester des poches de résine dans les couches et
non pas seulement aux interfaces, on utilisera I’un ou I’autre des échantillons suivant

I’orientation de la couche.

Chaque échantillon a été enrobé dans une résine a réticulation lente (6h) pour limiter
I’échauffement et a ensuite été poli avec différents papier SiC et des suspensions de polissage
fin jusqu’a 0.05um. En effet, la microrugosité et I’ondulation de la surface peuvent introduire
des erreurs dans la détermination des propriétés mécaniques [Petitet et al, 2004]. On souhaite

donc s’en affranchir.
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[1.3.2.2 Application aux matériaux polyméres

Dans le cas de matériaux viscoélastiques, une zone ou le déplacement augmente alors
que I’effort diminue apparait en début de décharge [Tang et al, 2003]. Un « nez » se forme
sur la courbe de décharge du fait que la vitesse de fluage du matériau est supérieure a la
vitesse de décharge pendant la premiere partie de cette étape. Ce phénomeéne peut donc étre
évité en maintenant la charge suffisamment longtemps pour se placer dans une zone de la
courbe de fluage pour laquelle la vitesse est moindre. Ainsi, on choisit d’ajouter & la courbe
classique de charge/décharge un palier a charge maximale.

Une série d’essais d’indentation sur la résine seule a permis de choisir le cycle de
chargement (cf. figure 11-11) : 30s de charge, 60s de palier et 3s de décharge quelle que soit le
niveau de charge. Celui-ci est conservé pour toutes les indentations réalisées afin de pouvoir
comparer différentes charges, notamment par rapport au fait que le déplacement vertical lié au

fluage se retrouve en partie dans la profondeur de pénétration.

Effort
palier
charge | | décharge
‘ ‘ temps
30s 60s | 3s

figure 11-11 : Protocole général pour la réalisation des essais d’indentation

Une série d’essais CMC (Continuous Multi Cycles) a permis de déterminer d’une part,
la profondeur de pénétration de I’indenteur en fonction de la charge appliquée (cf. figure
I1-12) et d’autre part, la valeur du module élastique calculé en fonction de la profondeur (cf.
figure 11-13).
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figure 11-12 : Variation de la profondeur de pénétration en fonction de I’effort appliquée sur
un échantillon de résine seule

3,4
3,35
5 33
g 325
g
% 3.2
S 315
(]
g ' \\_
g 31 —~—
3,05 —A |
3
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000

Profondeur (nm)

figure 11-13 : Variation du module déterminé en fonction de la profondeur de pénétration sur
un échantillon de résine seule

Le module d’élasticité calculé diminue jusqu’a atteindre une asymptote (autour de
3.06GPa) lorsque la charge appliquée augmente ou encore lorsque la profondeur de
pénétration augmente. D’autres auteurs ont mis en évidence ce phénoméne de durcissement
ou rigidification de surface sur un grand nombre de systémes polymeére différents. Parmi les

hypothéses émises, on retiendra :

» une modification des propriétés de surface liées au polissage des échantillons
[Briscoe et al, 1998; Manika et al, 2006; Han, 2010],

= une influence de la structure moléculaire [Han, 2010].
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En effet, Han a mis en évidence un phénomeéne de durcissement de surface (cf. figure
I1-14) lié aux interactions moléculaires liées a la présence de composants aromatiques rigides

dans les chaines des polymeéres (tels que les deux cycles présents dans les monomeres de

I’époxy).

H 04 T —r—TTTrrT
(GPa) k Epoxy, Chong ct al. O
\% ) Eq.(3) —
- So—o0o0—
W i "
0.2 [seseshravessasmonensannn R [T “...+,..ﬂ ........ l
1~O+O—~1117
C. ' H OH M
ol _
0.1 L P W R S e | L L
0.1 1 10

figure 11-14 : Dureté en fonction de la profondeur de pénétration dans une résine époxyde
[Han, 2010]

Dans la mesure ou cette modification de la rigidité de surface est uniforme sur
I’ensemble de la surface, elle n’altere pas I’étude de la variation du module suivant la position
dans I’épaisseur du composite.

11.3.2.3 Adaptation a la caractérisation de larésine dans le composite

Une poche de résine dans le matériau composite (cf. figure 11-15) a été choisie pour
réaliser le méme type d’essai CMC a charge croissante que sur la résine seule (cf. figure
11-16).

figure 11-15 : Zone a I’interface 45°/35° sur le matériau composite aprés indentation sous une
charge maximale de 500mN
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figure 11-16 : Variation du module en fonction de la profondeur de pénétration sur le
composite

La courbe de variation du module en fonction de la profondeur de pénétration présente
trois portions distinctes : un durcissement de surface, un palier a module constant et une

augmentation parabolique du module.

L’effet de durcissement en surface identifié sur la résine seule (sur 5um environ) ne se
retrouve pas dans les mémes proportions sur la résine dans le composite (inférieur a 1um). On
peut supposer que la profondeur sur laquelle la surface a été modifiée par le polissage est

moindre du fait de la présence des fibres.

La valeur du module au niveau du palier est de 3.26GPa et est donc supérieur de 6.5%
a celui du palier sur I’échantillon de résine seule (3.06GPa). Plusieurs auteurs ayant travaillé
sur la résine seule et la résine dans le composite ont également dressé le méme type de constat
mais dans des proportions plus importantes. Une modification des propriétés de la résine liée
a la présence des fibres lors de sa réticulation pourrait en étre a I’origine.

L’augmentation du module a partir de 2500nm de profondeur est liée a la présence des
fibres a proximité. Par exemple, sur la figure 11-15, la position de I’indentation a été choisie de
sorte que les fibres en bas de I’empreinte soient a la méme distance que celles du haut a
gauche. Pour cet essai, la distance entre le centre de I’indentation et les fibres est de 61.7um.
Pour quantifier I’effet des fibres sur le module mesuré, nous avons calculé le rapport x entre le

rayon minimal de la poche de résine r, (ou encore la distance minimale du centre de

poche

I’indentation aux fibres les plus proches) et la profondeur de pénétration de I’indenteur h, :
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X = (1.1)

La plage de valeurs admissibles a été calculée a partir des résultats de I’essai CMC sur
composite, présentés sur la figure 11-17.
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figure 11-17 : Détermination des valeurs admissibles du facteur multiplicatif x pour le calcul
du module élastique en présence de fibres

Ainsi, pour que la valeur de module calculée ne soient pas surestimée du fait de la

présence des fibres, il faut, d’apres les résultats expérimentaux, que :

[y, >30xh, (11.2)

poche —

Dans la suite et par sécurité, la poche de résine aura un rayon d’environ 50 fois la
profondeur de pénétration. Cette valeur minimale du facteur x se retrouve dans les travaux

numeériques de Gregory [Gregory et al, 2005].

Il est donc important de trouver un compromis afin de limiter la profondeur de
pénétration pour disposer d’un maximum de zones a indenter dans le composite tout en
évitant de se trouver dans la zone artificiellement rigidifiée du fait du polissage. La figure
[1-13 montre qu’une profondeur de pénétration supérieure a 800nm est acceptable, ce qui
correspond a un effort de 3mN. Les poches de résine dans le composite devront donc avoir un

diamétre minimal d’environ 80 a 90um.
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Caractérisation spécifique de la structure bobinée

11.3.3 Cartographie, dans I'épaisseur de la structure, de la valeur
de module d’élasticité de la matrice
La nano-indentation a été conduite sur des zones riches en résine d’au moins 80um de
diametre comme determiné précédemment. Il a donc été particulierement difficile de trouver
un grand nombre de zones répondant a ce critere dans I’épaisseur de la structure. Néanmoins,
une cartographie de la valeur du module de la matrice a pu étre réalisée suivant la position de

la zone indentée dans I'épaisseur (cf. figure 11-18).
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figure 11-18 : Cartographie dans I’épaisseur de la structure de la valeur du module de la
matrice

Les vingt-cing valeurs mesurées sont relativement homogenes dans I’épaisseur
puisqu’elles restent comprises entre 3,45 et 3,63GPa. La dispersion peut étre attribuée a la
précision de la mesure ou a une légére hétérogénéité indépendante de la position dans

I’épaisseur.

Pour conclure, il apparait que les conditions de réalisation de la structure, notamment
la polymérisation lente en deux étapes, n’entrainent aucune modification significative de la

valeur du module de la matrice dans I’épaisseur.
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1.4 Propriétés hors-plan du composite

Peu de méthodes de caractérisation du matériau composite sont applicables a des
structures aussi épaisses que le réservoir que nous étudions. Parmi les essais relativement
élémentaires, on dispose d’essais de caractérisation uniaxiale des propriétés hors-plan du
matériau (preésentés dans la partie 1.3.3.2). Maintenant que nous avons montré que les
propriétés élastiques de la matrice sont relativement constantes sur I’épaisseur du matériau, la
caractérisation hors-plan du matériau a pour objectif de déterminer des propriétés mécaniques

supposées homogeénes a I’échelle des plis dans I’épaisseur.

11.4.1 Montages et protocoles expérimentaux

Une éprouvette de géométrie RARDE (cf. figure 11-19) a été choisie pour permettre de

déterminer, a la fois, le module et la résistance hors-plan en traction et en compression.
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figure 11-19 : Géométrie d’éprouvette hors-plan de type RARDE réalisée

Ce profil a été préféré au profil circulaire pour faciliter I’instrumentation des
éprouvettes. En effet, les quatre faces planes dans la zone utile permettent d’installer sur les
deux plus larges des jauges bidirectionnelles (longitudinalement et transversalement par
rapport a I’axe de I’éprouvette) et sur les deux autres des jauges unidirectionnelles

(longitudinales).

Etant donnée leur complexité géométrique, les éprouvettes sont directement usinées
dans I’épaisseur du tube épais par jet d’eau. Dans notre cas, il est nécessaire que la direction
longitudinale des éprouvettes soit perpendiculaire a I’ensemble des rayons des couches du

matériau [Ferguson et al, 1998], comme le montre la figure 11-20.
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figure 11-20 : Représentation de la découpe des éprouvettes hors-plan sur le tube épais

Des mesures tridimensionnelles ont été réalisées pour verifier la planéité et le
parallélisme des deux faces parallélépipédiques (haute et basse) sur lesquelles repose
I’application de la charge. De plus, une étape de polissage manuel des quatre faces au centre
de I’éprouvette a été nécessaire du fait de la rugosité des surfaces (jusqu’a 250um
d’amplitude) correspondant notamment a la relaxation des contraintes dans les couches (cf.
figure 11-21).
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figure 11-21 : Profil sur une face centrale d’une éprouvette hors-plan obtenu au rugosimétre
3D avec un capteur optique, une vitesse de mesure de 1mm/s et une fréquence de 30Hz

Nous avons choisi de caractériser le matériau en traction et en compression, a titre
comparatif, méme si le chargement sous pression interne d’un réservoir sollicite le matériau
uniquement en compression dans sa direction hors-plan. Ces deux types de chargement
peuvent étre réalisés sur la méme géométrie d’éprouvette (avec la méme instrumentation)

mais leur préparation différe sensiblement.

Pour solliciter I’éprouvette hors-plan en traction, il est necessaire de coller des talons
(en aluminium dans notre cas) a ses deux extrémités pour transférer la charge (cf. figure
11-22).
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figure 11-22 : Photographie prise lors d’un  figure 11-23 : Représentation schématique du
essai de traction hors-plan demi-montage de traction hors-plan

Cette etape de collage ainsi que les différentes liaisons permettant le chargement (cf.
figure 11-23) sont extrémement importantes puisqu’elles assurent I’homogénéite et
I’unidirectionnalité du chargement.

La sollicitation en compression ne nécessite pas de talons puisqu’elle se fait entre deux
plateaux (dont un rotulé) par contact direct avec les faces parallélépipédiques haute et basse

de I’éprouvette (cf. figure 11-24).

figure 11-24 : Photographie prise lors d’un essai de compression hors-plan
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[1.4.2 Résultats de caractérisation hors-plan
[1.4.2.1 Propriétés élastiques hors-plan

Les jauges bidirectionnelles portent les numéros 1 et 3 alors que les unidirectionnelles
sont numérotées 2 et 4. Les essais realises permettent d’extraire les modules élastiques en

traction (cf. figure 11-25) et en compression (cf. figure 11-26) des éprouvettes hors-plan.
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figure 11-25 : Partie linéaire de la courbe contrainte/déformations pour un essai de traction

hors-plan
Déformations (en uD)
-8000 -7000 -6000 -5000 -4000 -3000 -2000 -1000 0
/ 0
R ]

=——=moyenne desjauges2et4 -10
Y Jaug / -
= moyenne desjaugeslet3 / 20 g
-+
s,
y=10,0079x + 0,5147 -30 %
2 —_—
R _0,9599/4, -40 3
— 50 3
=0,0083x + 0,628 oy
z%/ 83 s

R*=1 ~60

-70

figure 11-26 : Partie linéaire de la courbe contrainte/déformations caractéristique d’un essai
de compression hors-plan

Globalement, les résultats obtenus présentent une dispersion comparable a celle

classiqguement obtenus lors d’essais en traction transverse (cf. tableau 11-1).
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Essai 1 Essai 2 Essai 3
Module en traction 7,95GPa 0,25 7,0GPa +0 ;
Module en compression 8,15GPa +0,05 7,8GPa +0,4 8,1GPa £0,2

tableau I1-1 : Récapitulatif des modules élastiques obtenus en traction et compression hors-
plan

[1.4.2.2 Propriétés arupture dans la direction hors-plan

A partir d’un certain chargement, les courbes contraintes/déformations obtenus lors
des essais en traction et en compression hors plan ne présentent plus un comportement
linéaire. De plus, la flexion dans les éprouvettes dépasse le critére d’admissibilité de 10%

[Shaw et al, 2004] conduisant donc & des ruptures en mode mixte (cf. figure 11-27).

figure 11-27 : Photographie prise a la fin d’un essai de compression hors-plan

Ces phénomenes se retrouvent dans les deux types d’essais ce qui ne nous permet pas
de déterminer de maniere précise une résistance hors-plan du matériau en compression ou en
traction. Néanmoins, ces propriétés ne sont pas primordiales puisque, expérimentalement, le

réservoir sous pression interne ne présente pas ce type de rupture.
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1.5 Epaisseur des couches, fraction volumique de
fibres et de porosités dans |I'épaisseur

L’objectif de cette partie est de determiner s’il existe, sur le réservoir de 40mm
d’épaisseur, une variation de I’épaisseur des couches, de la fraction volumique de fibres et de

porosités dans I’épaisseur et, si c’est le cas, de la quantifier.

L’étude bibliographique sur les méthodes d’analyse du taux de fibres et de porosités a
montré que deux méthodes étaient envisageables dans le cas de composite épais: la
microtomographie et I’analyse d’images. En ce qui concerne I’analyse d’images, il est
nécessaire de connaitre, a priori, la morphologie des constituants a analyser pour que

I’estimation des propriétés volumiques a partir d’observations surfaciques soit pertinente.

Dans un premier temps, la microtomographie de laboratoire, permettant d’avoir acces
directement aux caractéristigues 3D des porosités, a été choisie pour déterminer la
morphologie des pores, la fraction volumique de porosités et son éventuelle variation dans

I’épaisseur.

En paralléle et sur des échantillons de référence, le taux volumique de fibres a été
déterminé par analyse d’images et comparé a une méthode d’analyse semi-locale innovante :
la solvolyse supercritique. L’épaisseur et la teneur en fibres suivant les orientations et la
position des couches ont alors été déterminées sur I’échantillon de réservoir de 40mm

d’épaisseur.

11.5.1 Etude volumique des porosités
[1.5.1.1 Présentation de latechnique de caractérisation : la microtomographie

La microtomographie par rayons X permet de produire des images 3D de la structure
interne d’un matériau avec une résolution spatiale de I’ordre du micron. Comme précisé dans
le chapitre 1, son codt éleve rend son utilisation peu fréquente dans I’étude des matériaux, et

plus encore des composites.

Celui-ci étant d’autant plus élevé que la résolution de I’appareil est grande,
I’utilisation du synchrotron (disponible a Grenoble) n’a pas été jugée néecessaire. En effet, une
radiation synchrotron permet d’avoir une résolution suffisante pour différencier les fibres de
la résine (environ 0.7um de résolution sur le volume reconstruit) alors que le

microtomographe de laboratoire que nous avons utilisé se limite & 4.5um de résolution. Cette
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technique, plus facilement accessible, permet tout de méme de localiser les porosités en tant
qu’hétérogéneités au sein de I’échantillon a partir du niveau d’absorption des rayons X par la
matiéere. La définition d’un seuil d’absorption permet de fixer une limite entre I’absorption

caracteéristique des porosités et celle du reste de la matiére (cf. figure 11-28).
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figure 11-28 : Histogramme de I’intensité d’absorption des rayons X dans un matériau poreux
[Landis et al, 2010]

Les niveaux d’absorption faibles correspondent a des eléments de volume
représentatifs des porosités alors que les absorptions plus importantes correspondent a la
matrice et/ou aux fibres. Cette méthode de seuillage, représentée sur la figure 11-28 par la
différence entre la traversée d’un milieu solide ou d’air, est donc utilisée dans la
détermination du taux volumique de porosités. La précision des résultats dépend de la
reproductibilité du spectre d’absorption sur les différentes zones scannées puisqu’une méme

valeur seuil a été utilisée lors de I’analyse de toutes les zones.

Le microtomographe utilisé est un Nanotom (Phoenix X-ray) avec une cible générant
les rayons X en Molybdéne et une taille de voxel de 4,5x4,5x4,5um®. Chaque porosité est
identifiée et isolée de sorte qu’elle peut alors étre définie par son volume (en voxels) et qu’un
traitement statistique peut lui étre appliqué. Ce traitement consiste en une identification de sa
matrice inertielle diagonalisée représentant ses axes d’inertie dans les trois directions de
I’espace. Pour chaque porosité scannée, on dispose alors de sa forme (sphérique, allongée,
aplatie...), son volume (a partir de I’équivalence entre voxels et dimensions) et son

orientation par rapport aux axes principaux.
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L’échantillon étudié est un parallélépipéde rectangle issu du réservoir représentant
toute son épaisseur et faisant 4,5mm de coté. Cing zones cylindriques de 13,55mm? (2,259mm
X 2,259mm x 2,655mm) ont été scannées dans la hauteur afin de proposer une cartographie

dans I’épaisseur du taux de porosités (cf. figure 11-29).
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figure 11-29 : Repérage des zones scannées au microtomographe dans I’épaisseur de la
structure

Ces zones, numérotées de 1 (pour celle située le plus a I’extérieur de I’épaisseur) a 5
(pour celle le plus a I’intérieur), sont représentatives de I’ensemble des orientations des
couches du composite. De plus, elles contiennent toutes une couche a 90° ce qui nous
permettra de suivre I’évolution, dans I’épaisseur et sur une couche d’orientation donnée, du

taux de porosités.
[1.5.1.2 Résultats expérimentaux issus de la microtomographie
11.5.1.2.1 Morphologie des porosités observées

L’intérét majeur de la microtomographie est de pouvoir visualiser les porosités en trois
dimensions dans le matériau composite. Les constats particulierement intéressants que nous

avons pu faire sont que les porosités ont :
= Une forme trés allongée (en moyenne leur longueur vaut 5 fois leur diametre),

= Une orientation préférentielle de leur axe suivant la direction des fibres (cf.
figure 11-30).
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Orientation des porosités (degrés)
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figure 11-30 : Orientation des porosités dans I’épaisseur de la structure (exemple de la zone
n°l)
Ces constats sont intimement liés au mode de réalisation par enroulement filamentaire
du matériau et éventuellement a un défaut d’imprégnation des fibres. Ainsi, nous avons vérifié
les hypothéses que font I’ensemble des auteurs qui s’intéressent a la quantification du taux de

porosités par analyse d’images.

La figure 11-31 donne I’exemple d’une couche & £45° et d’une couche & 90° issues de
la zone n°2 ; le plan représenté en bleu est orienté a 0°, paralléelement a I’axe du réservoir et
sert ici de référence. Une double orientation des porosités a +45° et -45° peut étre constatée
sur la couche a +45° alors que la couche a 90° présente essentiellement des porosités

unidirectionnelles dans cette direction. Il s’agit donc de porosités liées au bobinage.
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Couchea 90°

figure 11-31 : Visualisation 3D de I’orientation des porosités dans une couche a +45° et une
couche a 90° issues de la zone n°2 des scans microtomographiques

Certains auteurs [Rousseau et al, 1999; Ledru, 2009] ont pu constater, a partir
d’observations micrographiques, que les plus grosses porosités se trouvaient a I’interface
entre couches. C’est en effet, ce qui peut étre observé sur la figure 11-32 puisque parmi les
porosités de géométrie classique (ellipsoidale plus ou moins allongée), certaines sont plus

irrégulieres et massives.
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figure 11-32 : Porosités a I’interface des couches +45° et 90° dans la zone 2 en perspective et
en vue de dessus

Le fait que les zones inter-couches soient localement plus riches en résine est
certainement a I’origine de moins de contraintes exercées sur les bulles de gaz lors de leur

formation et/ou de leur développement dans le composite.

11.5.1.2.2 Caractérisation globale sur les volumes scannés

Les cing taux volumiques de porosités calculés a partir des analyses
microtomographiques sont présentés sur la figure 11-33.
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figure 11-33 : Taux de porosité dans les volumes scannés avec et sans les interfaces entre
couches en fonction de la position dans I’épaisseur

Du fait de I’éventuelle présence de porosités plus massives aux interfaces entre
couches d’orientation différentes, nous avons souhaité faire la distinction entre les taux de
porosités calculés sur I’ensemble du volume scanné (incluant les interfaces entre couches) et
ce volume hors interface.
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Les points correspondants au taux volumique de porosités calculé sur le volume
complet de la figure 11-33 montrent qu’il est, en fait, du méme ordre que lorsqu’il est calculé

hors interfaces, sauf pour la zone située a 17,6mm.

De maniére générale, le taux volumique de porosités diminue Iégerement de I’intérieur
au centre et augmente ensuite du centre vers I’extérieur. Ces deux tendances sont a rattacher a

deux effets distincts :

= Lors du bobinage et de la polymérisation, les inclusions de gaz ont tendance a
migrer pour s’échapper de la matiére (en partie du fait du compactage) ce qui
pourrait donc expliquer que le taux de porosités diminue de I’intérieur au

centre,

» Le manque de compactage en fin de bobinage et le durcissement de la matiére
plus rapide en surface pendant la cuisson seraient a I’origine de I’augmentation

de la teneur en porosités du centre vers I’extérieur.

A notre connaissance, aucun auteur ne s’est intéressé a la variation du taux de
porosités dans les structures épaisses bobinées. L’analyse que nous proposons ici est donc

basée sur des généralités physiques liées au procedé de réalisation et de cuisson.

Néanmoins, I’étude des différents scans superpose I’effet de la position dans
I’épaisseur et de I’orientation des couches du volume scanné. Nous avons donc choisi
d’analyser le taux volumique de porosités couche par couche pour vérifier la tendance
générale précedemment identifiée et pour dissocier les effets de I’orientation des couches et

de la position dans I’épaisseur.

11.5.1.2.3 Caractérisation a l’échelle des couches

La figure 11-34 permet de visualiser la variation du taux volumique de porosités

suivant la position et I’orientation des couches analysées.
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figure 11-34 : Taux de porosité couche par couche en fonction de la position dans I’épaisseur

Cette analyse montre que les deux tendances globales dégagées précédemment
(diminution puis augmentation) se retrouvent a I’échelle des couches sur le tracé orange en
pointillés, notamment dans les couches a 90° qui sont présentes sur les cing scans. Les deux
couches a £35° montrent une augmentation du taux de porosités entre I’intérieur et I’extérieur
de la structure. Celles a £25° reflétent une diminution de la teneur en porosités de I’intérieur
au centre. Les couches a £15° montrent également cette diminution de I’intérieur au centre et

I’augmentation du centre a I’extérieur, avec un taux de porosites plus grand a I’extérieur qu’a
I’intérieur.

On notera néanmoins que les couches a £25° présentent un écart maximal de 60% sur

le scan n°4 (a 17,5mm dans I’épaisseur) par rapport a la tendance globale.

Pour conclure, le taux volumique de porosités suit I’évolution globale, pour toutes les
couches, présentée sur la figure 11-35. Cette tendance sera utilisée dans I’étude de sensibilité
correspondante dans le chapitre V.
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figure 11-35 : Tendance de variation du taux volumique de porosités dans I’épaisseur de la
structure

[1.5.2 Détermination du taux de fibres

On souhaite dans cette partie déterminer le taux de fibres ainsi que son éventuelle
variation dans I’épaisseur de la structure bobinée. Dans un premier temps, deux méthodes
d’analyse ont été comparées a la méthode normalisée de dissolution chimique de la résine sur
des matériaux composite carbone/époxy de référence. La plus probante sera appliquée a la
caractérisation du tube épais.

[1.5.2.1 Choix de la méthode d’analyse

Nous voulons avoir accés au taux de fibres a une échelle réduite par rapport a
I’épaisseur de la structure. Nous avons choisi de tester la validité d’une méthode « semi-
locale », la solvolyse supercritique et d’une méthode locale, I’analyse d’images. Nous
présentons donc ici ces différentes méthodes et les comparerons a la méthode de référence (la

dissolution chimique normalisée).

Nous avons souhaité tester ces méthodes sur un matériau de référence présentant peu
de porosités et une épaisseur relativement faible. Ainsi, nous avons réalisé des plaques de
matériau composite dont la cuisson a été réalisee en autoclave. Ces conditions de cuisson
permettent d’avoir un taux de porosités faible pour se placer dans la situation ou seules deux

phases sont en presence (les fibres et la matrice).

1.5.2.1.1 Matériau d’étude

Deux plaques carrées de 160mm de c6té et d’environ 4,5mm d’épaisseur ont été

réalisées par empilement de préimprégné UD CYCOM 977-2 (carbone/époxy).
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La premiére plaque est unidirectionnelle et la seconde a comme stratification [+5/-
5/+20/-20/90]s que nous noterons par la suite [£5/+20/90]s. Ces empilements ont été choisis
afin de représenter a la fois un empilement simple (UD) et le type d’empilement que I’on peut

rencontrer dans un réservoir.

La polymérisation de la résine a eu lieu suivant le cycle de cuisson recommandé par le

fabricant (température de palier de 180°C) en autoclave sous 7bar de pression.

Apres avoir été détourée sur plusieurs centimétres, chacune de ces plaques est ensuite
découpée en six morceaux (cf. figure 11-36). Les morceaux 1, 3 et 5 seront utilisés pour la
méthode par dissolution chimique alors que les morceaux 2, 4 et 6 le seront pour la méthode
par solvolyse supercritique.

Dissolution chimique
+ Analyse d’'images

Solvolyse supercritique
+ Analyse d’'images

figure 11-36 : Représentation schématique d’une plaque (numérotation et utilisation)

Les deux plaques sont alors différenciées pour les découpes des échantillons, a I’aide

d’une scie diamantée (cf. figure 11-37).
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figure 11-37 : Placement des echantillons sur la plaque (a) UD et (b) [£5/£20/90];
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Les échantillons sont représentés en rouge pour I’analyse d’image. Ceux référencés en
bleu sont utilisés soit pour la dissolution chimique (dans la partie haute de la plaque) soit pour
la solvolyse supercritique (dans la partie basse). Les découpes des échantillons assurent que
les observations se font dans un plan perpendiculaire aux fibres pour la plague UD et dans un
plan & 45° (biaisé) pour la plaque [£5/£20/90]; afin de pouvoir analyser en une seule fois

I’ensemble des couches.

Les échantillons utilisés pour la dissolution chimique et la solvolyse supercritique sont

de méme taille, soit 25mm x 10mm.

11.5.2.1.2 Dissolution chimique

Il s’agit dans cette partie de préciser les conditions de réalisation des dissolutions
chimiques conduites par Rescoll (Société de recherche accréditée COFRAC et NADCAP a

Pessac) et d’en fournir les principaux résultats.

11.5.2.1.2.1 Conditions expérimentales

Il existe trois méthodes de dissolution chimique normalisées pour la résine époxyde
utilisant I’acide nitrique, I’acide sulfurique ou I’hydroxyde de potassium (norme NF EN
2564). C’est I’acide sulfurique en association avec le peroxyde d’hydrogene qui a été utilisé

dans notre cas. Cette méthode fournit des fractions volumiques de fibres précises a 0,5%.

Les échantillons sont pesés avant et apres dissolution de la résine. C’est donc cette
variation de masse qui permet, par I’intermédiaire de la masse volumique des constituants, de
calculer la fraction volumique de fibres. La densité du composite permet également d’avoir
une évaluation du taux de porosités, ce qui nous permettra de verifier que celui-ci est

négligeable.

115.21.2.2 Résultats

La dissolution de la résine par cette méthode est compléte comme le montre I’absence
de résidus lors de I’observation, au microscope électronique, des fibres apres traitement (cf.
figure 11-38).
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figure 11-38 : Cliché MEB des fibres aprés traitement par dissolution chimique

La liste exhaustive des résultats est présentée en annexe 3. Globalement, la plaque UD
présente un taux de fibres léegérement plus élevé que la plaque [£5/+£20/90]s, respectivement
59,42% et 58,57%. L’écart type est également légerement plus grand pour le taux de fibres
calculé sur la plaque UD (0,80% contre 0,72%).

11.5.2.1.3 Solvolyse supercritique

La solvolyse supercritique est une technique récemment développée dans le domaine
du recyclage des matériaux composite a fibres de carbone et a matrice thermodurcissable.
Notre intérét s’est porté sur cette technique parce qu’elle permet de récupérer les fibres dans
I’ordre d’empilement initial de la structure. Nous allons donc décrire son principe ainsi que

les conditions opératoires utilisées avant de présenter les résultats obtenus.

11.5.2.1.3.1 Technique et conditions expérimentales

L’appellation de solvolyse supercritique est utilisée pour decrire ici un procédé
d’hydrolyse de la résine par de I’eau supercritique. En effet, lorsque I’eau est portée a une
température supérieure a sa température critique (374.1°C) et sous une pression supérieure a
sa pression critique (221bar), elle permet par une réaction radicalaire de couper les liaisons
présentes dans la structure macromoléculaire des polymeres [Pifiero-Hernanz et al, 2008;
Bai et al, 2010; Loppinet-Serani et al, 2010]. C’est donc dans ces conditions que nous allons
utiliser I’eau pour extraire la résine du composite. Par rapport aux travaux de recherche cités
précédemment, nous nous sommes placés dans des conditions de température et pression
préconisees (400°C et 250bar) mais pendant un temps de réaction surestimé de facon a
s’assurer que I’hydrolyse soit maximale. De telles conditions de pression et de température ne

conduisent pas & une dégradation des fibres [Bai et al, 2010].
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La solvolyse a lieu sous flux d’eau supercritique continu (1150g/h en régime
stationnaire). Trois séries de traitement contenant chacune six échantillons de méme taille ont
été réalisées. La masse de résine a hydrolyser étant relativement constante d’une série a
I’autre, nous avons pu conserver un méme débit d’eau ainsi qu’un méme temps pour tous les
traitements. La faible vitesse du flux (de I’ordre de quelques centimétres par seconde) permet
de retrouver les couches dissociées apres traitement. Cette caractéristique nous permettrait
donc de déterminer le taux de fibres « semi-local » dans la mesure ou les taux de fibres de

chaque couche d’orientation différente pourraient étre calculeés.

La réaction d’hydrolyse se fait dans un réacteur cylindrique de 30mm de diametre
intérieur sur une hauteur utile de 120mm. Les six échantillons sont répartis dans la hauteur du
réacteur de facon a pouvoir les récupérer apres traitement dans I’ordre dans lequel ils ont été

déposés.

La détermination de la fraction volumique de fibres se fait de la méme maniere que
pour la dissolution chimique, avec la pesée des masses initiales et finales des échantillons (en
connaissant la masse volumique du composite et de la matrice) et en supposant nul le taux de

porosités.

11.5.2.1.3.2 Résultats

Globalement (I’ensemble des résultats étant présenté en annexe 3), la plaqgue UD
présente un taux de fibres bien plus élevé que la plaque [£5/+20/90]s, respectivement 64,24%
et 60,83%. L’écart type est également plus important pour le taux de fibres calculé sur la
plaque UD (1,31% contre 0,65%).

Les échantillons issus de la plague UD se présentent apres traitement sous la forme
d’un seul bloc (cf. figure 11-39). lls conservent leur épaisseur initiale et un état de surface lisse

qui assure la cohésion de I’ensemble.
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Epaisseur avant
traitement

T,

figure 11-39 : Photographie dans le sens de la longueur (a) et de la largeur (b) de
I’échantillon UD D6 apres solvolyse supercritique

Les échantillons de la plaque [+5/+20/90]s se décomposent, quant a eux, en autant de
morceaux que de couches d’orientations differentes dans I’empilement initial (cf. figure
11-40).

figure 11-40 : Photographie des couches +5°, -5°, +20°, -20° et 90° de I’échantillon M4 apres
solvolyse supercritique

Ce constat sur I’apparence des échantillons apres traitement (surprenant au vue des
pertes de masses subies) nous a conduits a les observer au microscope électronique a
balayage. Sur la majorité de la surface des échantillons observés, les fibres sont propres (cf.
figure 11-41). Deux types de résidus sont présents : les particules lisses, ancrées dans au moins
une fibre ou a I’interface entre deux (cf. figure 11-43 et figure 11-44) et les particules non

géométriques qui semblent posées sur les fibres (cf. figure 11-42).
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figure 11-41 : Image MEB caractéristique de  figure 11-42 : Image MEB d’un type de dépot
I’ensemble des échantillons aprés solvolyse rare correspondant a I’attaque du montage

figure 11-43 : Image MEB des résidus de figure 11-44 : Image MEB zoomée d’un
résine présents dans les échantillons UD résidu de résine des échantillons UD

Des analyses par rayons X de ces deux types de particules nous permettent de les
attribuer respectivement a des résidus de résine et a des dép6ts parasites liés a I’oxydation du
montage d’essai (réacteur et support) en inconel. En effet, concernant ce dernier point
(relativement anecdotique malgré tout), ce sont du fer, de I’oxygéne, du chrome et du nickel

qui composent ces dépots.

Quantitativement plus présents que les dépdts liés a I’oxydation du montage, les
résidus de résine sont également bien plus nombreux sur les échantillons de la plaque UD.
Ces observations sont cohérentes avec la différence de plus de 3% de taux de fibres entre les

deux types de plagues.
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La faible vitesse du flux conduit & un nombre de Reynolds faible (pas d’agitation, pas
de mélange) et donc un écoulement du fluide de type laminaire. L’hypothese que nous avons
retenue pour expliquer la quantité de résine résiduelle sur les échantillons UD est que le flux
continu d’eau supercritique, qui se déplace suivant le sens de I’épaisseur de I’échantillon, a,
de par son écoulement laminaire, moins de facilité a accéder aux interfaces entre deux

couches que dans un echantillon [+5/£20/90]; (cf. figure 11-45).

b
(@) (b)

figure 11-45 : Représentation schématique du flux d’eau supercritique dans un échantillon de
type (a) UD et (b) [£5/£20/90]s

Le placement des fibres en quinconce permet non seulement de casser I’écoulement

linéaire du flux mais également de I’agiter ce qui a tendance a augmenter I’échange dans la

réaction radicalaire avec la résine. De plus, nous avons vérifié que la dispersion entre les

résultats au sein des deux plagques ne provenait pas de la position des échantillons dans le

réacteur puisque les observations sont équivalentes pour les échantillons en bas et en haut du

réacteur.

11.5.2.1.4 Analyse d’'images

Le chapitre 1 a montré que I’analyse d’images était une méthode largement utilisée
dans la détermination de la fraction volumique de fibres et qu’elle permet surtout d’avoir

acceés a des informations a une échelle locale dans le matériau composite.

11.5.2.14.1 Conditions expérimentales

Chaque échantillon a été enrobé puis poli avec différents papier SiC et des suspensions
de polissage fin jusqu’a 0,05um. En effet, la préparation des échantillons est primordiale en
analyse d’images qu’il s’agisse bien sir de la qualité du polissage mais également de
I’absence de résidus de polissage (trainées noires liées a I’utilisation de suspensions de

polissage).
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Les autres paramétres fondamentaux sont ceux relatifs a la prise d’images. En effet, il
faut absolument éviter toutes les opérations automatiques de type autofocus ou encore des
corrections d’éclairage automatiques. Il est nécessaire que les géométries des éléments
observés soit conservées (pas de distorsion liée a I’autofocus par exemple) et que I’éclairage
soit homogene. En effet, il faut que toutes les fibres aient, quelle que soit leur localisation sur
I’échantillon et d’un échantillon a I’autre, la méme « couleur », c’est-a-dire le méme niveau
de gris. Dans un premier temps, nous avons donc pris soin de figer les paramétres d’éclairage
et d’acquisition du microscope optique lors de la prise de vue (luminosité, type d’éclairage,

ouverture de I’objectif, temps de pause...).

Le traitement et I’analyse des images assemblées sont réalisés avec un outil de calcul
numérique a partir des outils intégrés au logiciel et de programmes spécifiquement
développés. Chaque échantillon découpé dans les plaques suivant les indications de la figure
I1-37 a été observé en trois bandes aléatoirement réparties sur le long de la face polie. Chaque
bande (cf. figure 11-46) a donc pour longueur, I’épaisseur de I’échantillon composite (en
moyenne, apres recadrage, 4,3mm) et pour largeur, la taille d’une image au grossissement
choisi (soit 300um). Le choix du grossissement fixe la taille d’un pixel qui est, dans notre cas,
de 0,26pum x 0,26um.

Sur la figure 11-46, la grande image centrale représente une bande avec dans la
direction horizontale, I’épaisseur de I’échantillon. Pour déterminer la fraction volumique de

fibres dans un morceau de la plaque, on utilise au total une surface d’environ 7,74mmz2,
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figure 11-46 : Localisation des zooms utilisés pour valider la valeur du seuil a I’échelle de la
bande
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11.5.2.1.4.2 Mise au point de I’outil d’analyse d’images par seuillage

La méthode de détermination du taux de fibres par seuillage nécessite de choisir une
valeur de niveau de gris seuil. Tous les pixels ayant un niveau de gris supérieur a cette valeur
sont attribués a des fibres alors que tous ceux ayant un niveau inférieur sont attribués a la

matrice.

L’application d’un filtre binaire (transformant tous les pixels dont le niveau de gris est
au-dessus de la valeur seuil en blanc et tous ceux qui sont en-dessous en noir) permet de
s’assurer que le choix de la valeur seuil est correct, c’est-a-dire qu’il n’y ait pas de pixels
noirs dans les fibres et de pixels blancs dans la matrice. Cette vérification est illustrée, dans le

tableau suivant, pour deux zooms de la bande présentée sur la figure 11-46.

Apreés traitement pour une valeur seuil

Avant traitement ,
donnée

Zonel

Zone 3

tableau 11-2 : Comparaison de I’effet de la valeur seuil pour une image sur différents zooms

Il est alors nécessaire de s’assurer que la méme valeur seuil soit applicable, dans un
premier temps, sur différentes bandes d’un méme échantillon et dans un deuxieme temps, sur
des échantillons différents issus de la plaque UD. Pour ce faire, les histogrammes de
répartition des pixels en fonction de leur niveau de gris sur trois bandes distinctes d’un
échantillon ont été superposés (cf. figure 11-47). Les positions des pics correspondant aux
pixels représentatifs des fibres et de la matrice sont identiques ce qui assurent que la valeur

seuil choisie sur une zone est valable sur I’ensemble de I’échantillon.
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figure 11-47 : Superposition des histogrammes de répartition des pixels pour trois zones
distinctes sur un méme échantillon

En ce qui concerne I’utilisation d’une méme valeur seuil quelle que soit I’échantillon
observé, il s’avere que les conditions d’éclairage ne sont pas les seules responsables de
variation de luminosité des échantillons. En effet, nous avons pu constater qu’une méme
technique de polissage ne conduit pas au méme rendu en termes de luminosité sur les
échantillons. Ce constat est également imputable au « vieillissement » des échantillons, un
intervalle d’un mois modifiant I’aspect de surface d’un échantillon. Pour illustrer ce
phénomeéne, une image de référence (cf. figure 11-49) a été volontairement surexposée (figure
11-48) et sous-exposée (cf. figure 11-50).
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figure 11-48 : Image surexposée figure 11-49 : Image de référence pour
I’exposition
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figure 11-50 : Image sous-exposée

Les histogrammes de répartition des pixels ne sont alors plus superposables (cf. figure

I1-51) ce qui ne permet pas d’utiliser une méme valeur seuil pour I’ensemble des échantillons

a analyser.
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figure 11-51 : Histogrammes de répartition des pixel en fonction de leur niveau de gris pour
une méme image sous différentes expositions

Une méthode de correction consistant a décaler et étirer les histogrammes a donc été
développée pour s’affranchir de ces effets indésirables. L’objectif est de faire coincider le
niveau de gris des pics correspondant aux fibres et a la matrice de I’image a traiter avec ceux
d’une image de référence. La correction se fait uniqguement sur I’échelle des niveaux de gris a

partir de I’équation suivante :

Xp =X —
X, = (X=X )——" 4 X (11.3)
X, —X

m
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Ou x est le niveau de gris initial, x_ est le niveau de gris corrigé, x_ et x, les niveaux de

gris correspondant respectivement aux pics de matrice et de fibres sur I’image de référence et,

X, €t X, les niveaux de gris correspondant respectivement aux pics de matrice et de fibres

sur I’image a corriger.

Le tableau suivant permet de comparer les fractions volumiques de fibres calculées a

partir des histogrammes bruts et corrigés pour les différentes expositions d’images vues

précédemment.
Taux de fibres sans Taux de fibres Seuil « équivalent »
correction apres correction sans correction des
(seuil 150) (seuil 150) histogrammes
Image de référence 62,50% 62,50% 150
Image surexposée 69,90% 61,91% 166
Image sous-exposee 56,75% 62,51% 138

tableau I1-3 : Comparaison de I’effet de I’exposition sur le taux de fibres calculé avec ou sans
correction des histogrammes de répartition des pixels suivant leur niveau de gris

Pour chaque image, une nouvelle valeur seuil de la répartition non corrigée peut étre
calculée. A titre indicatif, cette valeur est donnée pour chaque image dans le tableau
précedent. Alors que les fractions volumiques de fibres calculées peuvent diverger de plus de
7% sur les images brutes, la correction des répartitions permet d’avoir un écart maximum de
0,6%. Cet ordre de grandeur sur I’erreur commise due a la prise de vue uniquement est

comparable a celui de la méthode normalisée par dissolution chimique.

Néanmoins, I’inconvénient majeur de cette méthode par seuillage est que la
détermination de la valeur seuil est faite par un opérateur. 1l y a donc d’éventuelles variations
de la fraction volumique calculée liées a ce choix [Cann et al, 2008; Kite et al, 2008; Ledru,
2009]. En effet, Kite a montré un écart de 10% sur la fraction volumique lors de I’utilisation

de la méthode par seuillage par quatre individus différents.

115.2.1.4.3 Proposition d’une méthode d’analyse d’images par gaussiennes

Pour palier aux inconvénients de la méthode par seuillage, nous avons cherché a
utiliser une technique plus systématique et robuste. La méthode d’analyse d’images proposee

se base sur une approximation de la répartition expérimentale des pixels par une fonction
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constituée de deux gaussiennes. Une optimisation automatisée permet d’identifier les
parametres géométriques des deux courbes gaussiennes représentant les deux distributions de
niveau de gris. Elles correspondent alors, par ordre d’apparition, aux pixels représentatifs de

la matrice et des fibres (cf. figure 11-52).

Courbe expérimentale
4t Fonction & 2 gaussiennes

Nombre de pixels
3%

agrandissement

0 50 100 150 200
Niveaux de gris

figure 11-52 : Approximation de la répartition des pixels par une fonction a deux gaussiennes

Cette méthode permet d’identifier seulement 66% des pixels de I’image. Ceux non
utilisés correspondent majoritairement aux interfaces fibre/matrice. Cette omission peut étre a
I’origine de la sous-estimation de la fraction volumique de fibres qui est calculée a partir du

pic de droite a 47%.

On notera également que cette erreur d’estimation peut étre liée a la difficulté
d’optimiser les paramétres géométriques d’une gaussienne pour approximer le pic
correspondant aux fibres. En effet, la variation de luminosité liée & un léger défaut
d’orientation ou de vieillissement du polissage des fibres génere des hétérogenéités sur la
distribution de ces pixels, comme le montre I’agrandissement de la figure 11-52. Ce constat est
encore plus visible dans le cas d’une coupe biaise, telle que sur une plaque [£5/+20/90]; (cf.
figure 11-53).
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figure 11-53 : Répartition des pixels en fonction de leur niveau de gris dans le cas d’une coupe
biaise sur un échantillon de la plaque [+5/+20/90];

Cette méthode ne sera donc pas utilisée dans la suite puisqu’elle demanderait un grand

nombre de plan de coupe différents pour analyser toute I’épaisseur du réservoir.

11.5.2.1.4.4 Résultats

L’analyse d’images par seuillage a nécessité la prise d’un grand nombre d’images et le
recollage de ces images pour reconstruire les 36 zones (issues des 12 échantillons différents)

utilisées dans I’analyse (cf. annexe 3).

Globalement, la plague UD a un taux de fibres supérieur a celui de la plaque
[£5/+£20/90]s, respectivement 59,12% et 58,15%. L’écart type est plus elevé pour le taux de
fibres calculé sur la plague UD (1,49% contre 1,07%). Ces valeurs sont relativement
importantes et sont attribuables a I’échelle d’observation qui accentue les hétérogénéités dans
la matiére. 1l s’agit d’un effet directement lieé a I’utilisation d’un échantillonnage 1.U.R.

assurant une bonne représentativité du matériau [Ledru, 2009].
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11.5.2.1.5 Conclusion sur les méthodes d’analyse locales de la fraction

volumique de fibres

Les fractions volumiques de fibres déterminées par dissolution chimique constituent
notre référence dans le cas des plaques étudiées dans cette partie. Le tableau 11-4 permet de

comparer les valeurs obtenues par la solvolyse supercritique et I’analyse d’images avec cette

référence.
Fraction volumique Dissolution Solvolyse Analyse d’images
de fibres (écart type) chimique supercritique par seuillage
Plaque UD 59,42% (0,80%) 64,24% (1,31%) 59,12% (1,49%)
Plaque [+5/+20/90]s 58,57% (0,72%) 60,83% (0,65%) 58,15% (1,07%)

tableau I1-4 : Récapitulatif des fractions volumiques de fibres déterminées par la dissolution
chimique, la solvolyse supercritique et I’analyse d’images sur les plaques de référence

La solvolyse supercritique surestime le taux volumique de fibres du fait de la présence
de résidus de résine sur les fibres a I’issu du traitement. L’analyse d’image par seuillage
permet, grace a la méthode de correction proposée, d’obtenir des teneurs en fibres
comparables a celles calculées par la méthode normalisée. Les écarts types calculés sur les
séries de données montrent une plus grande dispersion des résultats dans le cas de I’analyse
d’images qui reflete les hétérogénéités du matériau a I’échelle d’observation. Enfin,
concernant I’effet du facteur humain dans le choix de la valeur seuil, cette étude préliminaire
peut étre considérée comme un étalonnage fondamental pour s’assurer de la validité des

mesures a venir.

L’ analyse d’images par seuillage avec correction de la répartition des pixels est donc
la méthode retenue pour I’étude de la fraction volumique de fibres dans I’épaisseur du

réservoir.

11.5.2.2
11.5.2.2.1

Analyse d’images dans I'épaisseur du réservoir
Préparation des échantillons

Deux échantillons découpés dans le tube de 40mm d’épaisseur ont été préparés. Le
matériau a été découpé suivant deux plans orthogonaux comme pour les essais de nano-
indentation (perpendiculairement aux fibres & 90° pour I’un et aux fibres & 15° pour I’autre).
Ainsi, les couches a 90° sont observeées sur le premier échantillon et les autres couches sur le

deuxiéme.
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Chaque échantillon a été enrobé et ensuite poli avec différents papier SiC et des

suspensions de polissage fin jusqu’a 0,05um.

L’interface entre les couches a +15° et £25° ou celle entre les couches a +35° et a +45°
sont difficilement identifiables. Ainsi, dans I’étude a suivre, ces paires de couches sont

regroupées et analysées ensemble.

11.5.2.2.2 Epaisseurs des couches

Tout d’abord, I’épaisseur réelle des couches a été mesurée au microscope (cf. figure
[1-54) et doit étre comparée a I’épaisseur théorique moyenne de 1,38mm.
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o (W R M g iy - T [y iy v\ g § -
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AR ¥ % SoN. ] + iy ] * ET- 35°/45°
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o == == moyenne 90
5 08
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w04
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0 5 10 15 20 25 30 35 40

Position dans|'épaisseur de lastructure (mm)

figure 11-54 : Epaisseur des couches en fonction de leur orientation et de la position dans
I’épaisseur de la structure

Ainsi, les couches ont des épaisseurs différentes suivant leur orientation : les couches a
90° sont les plus fines (1,28mm en moyenne), les couches a £35°/+45° ont une épaisseur
moyenne de 1,43mm et les couches a £15°/+25° sont les plus épaisses avec 1,63mm en
moyenne. Ce phénomene s’explique par le compactage naturellement lié a I’angle de dépose
et a la tension circonférentielle qui est d’autant plus important que I’angle est proche de 90°.
Néanmoins, quelques variations d’épaisseur peuvent également étre constatées pour un
ensemble de couches d’une méme orientation. Etant données leur caractére aléatoire dans
I’épaisseur, elles peuvent éventuellement étre liées a I’essorage manuel réalisé ponctuellement
par I’ouvrier lors du bobinage. La présence d’interfaces riches en résine (cf. figure 11-55)
pourrait également influer sur les mesures réalisées méme si celles-ci sont plus rarement

rencontrees que les interfaces jointives (cf. figure 11-56).
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b
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-”? .‘ﬁﬂ-r Sad FEOtS e Sand
figure 11-55 : Exemple d’interface entre figure 11-56 : Interface entre couches
couches riche en résine « classiques » sans exces de résine

11.5.2.2.3 Fraction volumique de fibres

Le procédé d’enroulement filamentaire et les parametres associé a la réalisation du
tube sont tels que la quantité de fibres déposée pour une orientation donnée est identique
quelle que soit sa position dans I’épaisseur. Sachant que I’épaisseur d’une couche varie
aléatoirement dans I’épaisseur, la fraction volumique de fibres devrait présenter des variations
relativement irrégulieres. C’est d’ailleurs le cas pour les couches a £15°/+25° (cf. figure 11-57)

et pour les couches a +35°/+45° (cf. figure 11-58) qui présentent respectivement une valeur
moyenne de taux de fibres de 63% et de 65,6%.

Couches a +15° et £25°

N

o

e8]

N

e e e o e s -—— - -y -
Y

N

o
N
<

——t

o8]

Fraction volumique de fibres '%)
wv w D ()] g (2] ()] ~ ~

a

0 5 10 15 20 25 30
Position dans I'épaisseur (mm)

35 40

figure 11-57 : Variation dans I’épaisseur de la fraction volumique de fibres dans les couches a
+15°/425°
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Couches a £35° et +45°
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figure 11-58 : Variation dans I’épaisseur de la fraction volumique de fibres dans les couches a
+35°/+45°

En ce qui concerne les couches a 90°, la fraction volumique de fibres calculée est
relativement homogene dans I’épaisseur avec une valeur moyenne de 69% jusqu’a 30mm
pour diminuer ensuite de 10% a I’extérieur de la structure (cf. figure 11-59).
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figure 11-59 : Variation dans I’épaisseur de la fraction volumique de fibres dans les couches a
90°

Nous avons montré dans le paragraphe 11.5.1.2 que le taux de porosités augmente

nettement a I’extérieur de la structure en paralléle de cette diminution de fraction volumique

de fibres sur les couches a 90°. De plus, une migration de la résine vers I’extérieur a été

observée, celle-ci ayant certainement lieu lors de la rotation du mandrin pendant la phase de
cuisson.
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Pour conclure, cette étude nous a permis de mettre en évidence une variation
d’épaisseur et de fraction volumique de fibres dans les couches d’orientations différentes
constituant le réservoir. La fraction volumigue moyenne dans toute I’épaisseur étant d’environ
66%, les caractéristiques des couches que nous utiliserons par la suite sont résumées dans le

tableau suivant :

Couches a Couches a  Ano
+15°/+25° +35°/+45° Couches a 90
Epaisseur moyenne 163 143 128
(en mm)
Fraction volumique o s e .
moyenne de fibres 63% 65,6% 691/((’)(13/[: Sgg Sa()rsnorr;q;nlgeiﬁéarlizsfrur
(en %)

figure 11-60 : Récapitulatif des variations d’épaisseur et de teneur en fibres suivant
I’orientation des couches dans le réservoir

Les couches les plus fines sont, comme attendu, celles qui présentes le taux volumique
de fibres les plus élevé.
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Modele de comportement de la structure bobinée épaisse et hétérogéne

Ce chapitre est dédié a la présentation d’un modele de calcul analytique représentant le
comportement du reservoir sous pression. Le modele développé est enrichi afin de prendre en
compte les hétérogénéités rencontrées dans les structures épaisses et bobinées. Ainsi, le
chapitre 11 ayant permis de caractériser le matériau reel constituant le réservoir, il nous est
possible d’adopter des bornes réalistes lors d’une étude de sensibilité. Celle-ci nous donnera
des indications sur I’influence de ces hétérogéneités sur la pression d’éclatement du réservoir.

.1 Résistance d’'un reéservoir épais sous pression
interne

Les modeles analytiques ont été choisis pour prendre en compte les hétérogénéités de
la structure du fait de la facilité d’acces a la définition des parameétres d’entrée du calcul. Dans
un premier temps, le modele de comportement du réservoir sous pression interne, basé sur les
équations classiques de la mécanique des milieux continus, est présenté. L’étude de
sensibilité, présentée dans la partie 111.3, se base sur la pression d’éclatement du réservoir
pour laquelle le choix d’un critere de résistance est discuté. Enfin, le modéle et le critére de

rupture sélectionnés sont appliques au réservoir épais étudié.

Les calculs réalises pour cette étude s’appuient sur un outil de programmation
numérique. Les parameétres d’entrée du modele sont principalement définis dans un fichier

texte pour faciliter I’interface avec I’utilisateur.

l11.L1.1 Modele analytique « épais »

La structure étudiée est un réservoir ayant au moins une ouverture a une extrémité et
soumis a une pression interne. Néanmoins, comme nous I’avons dit précédemment, notre
étude se limite a celle de la virole (partie cylindrique) pour laquelle I’effet de la pression sur
les fonds est représenté par un chargement axial.

Comme précisé dans le chapitre I, de nombreux auteurs ont proposé des modeles
analytiques pour décrire le comportement de tubes épais. En accord avec les spécificités de
notre structure bobinée, nous développons ici la résolution de I’équilibre mécanique en
déplacement radial [Odru et al, 1991; Kress, 1995; Xia et al, 2001; Jacquemin et al, 2004;
Chapelle et al, 2006; Bakaiyan et al, 2009; Ansari et al, 2010].

[11.L1.1.1 Définition des repéres de travail
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Chapitre 111

Pour représenter le comportement du réservoir, on définit un repére structure
R.(e,,e,e ) etautant de repéres couches R (ef,e,e¥) qu’il y a de couches d’orientations

différentes (cf. figure 111-1).

ML P

€y
Y
€l

figure I11-1 : Représentation schématique des repéres structure et couche

Pour le repére structure, e, correspond a la direction de I’axe du cylindre et e, est la
direction angulaire. La direction ?r est commune aux deux types de reperes puisqu’elle
représente a la fois la direction radiale et normale & I’empilement du multicouche. Enfin, e, et

Et correspondent respectivement a la direction paralléle et perpendiculaire aux fibres de la

couche considérée.

[11.1.1.2 Hypotheses sur les champs de déplacements et de déformations

La géométrie du tube ainsi que le chargement de pression interne sont sSupposés
axisymétriques de sorte que I’ensemble des composantes des déplacements, des déformations
et des contraintes sont indépendantes de 6. En considérant I’axe du tube fixe (aucun mou-

vement de corps rigide), les champs de déplacements, dans la virole, s’expriment comme suit
(u, correspond au déplacement radial, u, au déplacement circonférentiel et u, au deplacement

axial) [Xia etal, 2001] :
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u, = f(r)
u,=0 (11.2)
u, = f(2) 5
A partir des équations (111.1), les déformations s’expriment par :
_ou, duy U,
‘o Yo = Ty
u ou, au
- =2 r-o 1.2
7 r Var o o ( )
ou, _ou, _
2 = oz % Yo = oz R,

Le fait que le cylindre étudié soit fermé a ses extrémités et suppose suffisamment long

implique que la déformation &,, soit une constante non nulle [Wild et al, 1997], notée par la

suite &, .

[11.1.1.3 Définition des propriétés élastiqgues du matériau

Le comportement linéaire du matériau anisotrope est décrit par 21 coefficients

indépendants regroupés dans la matrice de rigidité C suivante :

Cu C, Cy Cu Cys G
Clz sz C23 Cz4 C25 CZG
c_|Cs Cu Ca Cu Cs Cy (111.3)
Cu Cu Gy Cuy Ci Cy
Cis Cp Gy Cus Cis Cog
[Cis Cas Cass Cus Cos Cos Re

Un matériau composite a fibres longues posséde trois plans de symétrie
perpendiculaires deux a deux. Il est donc orthotrope et sa matrice de rigidité n’a plus que 9

constantes d’élasticité indépendantes (C11, Cz2, Cs3, Ci2, Ci3, Ca3, Ca4, Css et Cegp).
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Enfin, I’hypothése suivant laquelle la cellule élémentaire d’un matériau composite
unidirectionnel est constituée d’une fibre entourée d’un cylindre de matrice [Berthelot, 2005],
appelée hypothése d’isotropie transverse, est classiquement adoptée. Le composite se
comporte alors comme un matériau orthotrope avec en plus un axe de révolution. La matrice
de rigidité est alors constituée de 5 constantes indépendantes et peut s’écrire a partir des

constantes de I’ingénieur de la maniére suivante :

R 0 0
E| E| E|
w1 wm 0 0 0
El Et Et
e w1 0 0 0
E E E
c-| B o B " (111.4)
o o o ) o4
Et
O 0 0 0o L 0
Gy
O 0 0 0 0 Gi
L It JR;

Les coefficients élastiques indépendants sont :

= Le module d”Young dans le sens des fibres : E,,
* Le module d”Young dans le sens transverse aux fibres : E,,
= Le module de cisaillement dans le plan (g,,e) : G,,

= Les coefficients de Poisson : v, et v,.
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Dans la suite du document, la notation des constantes de la matrice de rigidité C; sera

conservée pour la description du comportement élastique du composite méme dans ses

directions principales.

Le tube étant une structure multicouche, I’étude de son comportement mécanique
nécessite de travailler dans son repere de référence et pas dans ceux des k couches
d’orientations différentes d’angle 6. Ainsi, il faut effectuer un changement de base de la
matrice de rigidité a partir de la relation suivante [Xia et al, 2001; Berthelot, 2005] :

= (k)

Cll
—~(®) _
Cw m* n* 0 2m®n? 0 0 0 0 4m°n’
cy m’n> m’n> 0 m‘+n’ 0 o0 0 0 ~4m*n?
cl 0 0 O 0 m> n> 0 0 0 cl
— mn -mn* 0 -m’n+mn®* 0 O O O -2m’n+2mn®||CY
Esz) n m* 0 2ma> 0 0 0 O 4mn? cY
Czs 0 0 0 0 n m> 0 0 0 cl
Cwl| =/mn® -m 0 mn-mn® 0 0 0 0 2mn-2mn® ||CY
o o 0 1 0 0 0 0 0 0 cy
e 0 0 0 0 mn -mn 0 O 0 cl
Cge) 2 2 ii)

0 0 0 0 0 0 m n 0 c
Cu 0 0 0 0 0 0 -mn mn 0 ¥ )y
c 0 0 O 0 0 0 n2 m 0
c |m’n> m’n®> 0 -2m’n? 0 0 0 0 (Mm* —n%)?
- (111.5)

—(k . - . o
Avec Ciﬁk) et Ci(j) correspondant respectivement aux coefficients de la matrice de rigidité

dans le repére des couches unidirectionnelles et dans le repere de la structure, m=cos(d) et

n=sin(d).

Dans la partie virole du réservoir, I’empilement varie suivant la position dans la
circonférence, le nombre de couches a +6 étant égal au nombre de couches bobinées a -6.
Ainsi, il semble plus pertinent de considérer notre composite multicouches bobiné comme un
empilement de couches équilibrées +6 reflétant mieux le chevauchement et I’alternance des

angles de bobinage.
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La matrice de rotation de [I’équation  (I1l.5) montre que les

C11,Ci2,Ci3,C22,C23,Cas,Cas,Css €t Cos SON égaux quel que soit le signe de 6, alors que les

Ci6,C2%,Cs et Cass ont des valeurs opposées. On peut définir une matrice de rigidité
équivalente de la couche équilibrée +6 correspondant a la moyenne des deux matrices avec la
rotation & +6 et celle & —6. Ainsi, les termes de cisaillement Cis,Czs,Cas €t Cus S’annulent,

empéchant un effet de torsion parasite sous I’effet d’un chargement dans les axes principaux

du tube. De plus, la matrice de rotation montre que ces mémes termes sont nuls lorsque
6=90°. Pour conclure, les termes de cisaillement Cis,C2s,Css et Cas sont nuls sur I’ensemble

de la stratification de sorte que la matrice de rigidité hors axes a la méme forme mathématique

que celle dans les axes principaux du composite UD (cf. équation (111.4)).

[11.1.1.4 Relation contraintes/déformations dans le repére du tube

La relation entre les contraintes et les déformations est decrite par la loi de Hooke

généralisée qui fait intervenir les propriétés du composite multicouches hors axes :

o W ‘§11 §12 §13 o o o] £ 1%

o C Cz2 C2s O 0 0 Eop

on| _|Cis Ca Cas _0 0 0 Err (111.6)
Ty 0 0 0 Cu O 0 Vor

Ty 0 0 0 0 Css O Var

720 J 0 0 0 0 0 Eee_RS V2o )k,

En couplant les équations (I111.2) et (111.6), on peut écrire la relation entre les
contraintes et les deplacements :
(k) (k)
~ ~m u —~x) OU
oy =Cife, +CY ~—+C) —
r or
k
u

or

() ou®

®) _ ~K ~(k U~k Uy

= + +

oy’ =Cp3'6, +Cos . Cas ar (NnL.7)

© | ®
L0 @ Mg~ Uy | _ g
or 44 or r

k ~ (k
T( ) :C5(5)7/zr =0

r

(k) _ ~ (k) _
729 =Cgg 729 =0

W0 _ &0, o~ U =g 0
r
o4y =Cpp’6 +Cy r +Cx
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On notera que seules les contraintes normales o,,,0,, et o, sont non nulles dans

7z

I’épaisseur de la structure.

[11.1.1.5 Reésolution de I’équilibre mécanique en déplacement

Les équations d’équilibre projetées en coordonnées polaires sont les suivantes :

aO-rr laTHr +afzr +O_rr —Ogp -0
or r 06 0z r
O , 1090 | 0% , 570 _ (111.8)

or r 06 oz r
or, 16729 N oo, LT g
or r 06 0z r

L utilisation des expressions des contraintes de I’équation (I11.7) permet d’obtenir la

relation d’équilibre suivante :

oY (OB (S N (9]
LS 1 % _—0 (11.9)
or r

L’association de I’équation d’équilibre en contrainte radiale et de I’expression de cette
contrainte en fonction du déplacement radial (équation (I11.7)) donne I’équation différentielle

du second ordre en déplacement radial suivante :

(k) &) k) k) Sk _ k)
d2uy +ldur Co U _Cip' =Ci3” &

—= =t 111.10
dr Troar cW oz c® ¢ (111.10)

Un outil de calcul formel permet de résoudre cette équation différentielle et de
retrouver la forme simplifiée du déplacement radial pour chaque couche présentée par [Xia et
al, 2001] :

u®(r) = ALPPE 4 BOPAR) y gMg r (111.11)
C. C. _c®
(k) _ 22 (k) _ “~12 13
Avec g = I et a; W _aw
33 33 22
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Il est ensuite nécessaire de déterminer I’ensemble des constantes du probléme, a savoir

les N valeurs A¥ et de BY et la valeur de &, pour décrire le comportement mécanique de la

structure, N étant le nombre de couches de I’empilement global. 1l faut donc écrire un systéme
de 2N+1 équations pour calculer les 2N+1 constantes du probléme. Pour ce faire, on utilise les

conditions aux limites suivantes :

= Continuité des déplacements radiaux aux N-1 interfaces :

Uﬁk’ (hi) = U§k+1) (Nesa) (111.12)
= Continuité des contraintes radiales aux N-1 interfaces :

o (1) =D (1.,0) (111.13)

= Conditions sur la contrainte radiale liées au chargement sous pression interne

sur le rayon interne r, de la virole et a la surface libre sur son rayon externe

rN +1

o (r)=-p, (111.14)
e™(r,,)=0 (111.15)

= Condition d’équilibre axial de la virole prenant en compte I’effet des fonds ; la
déformation axiale de chaque couche étant constante, le chargement axial total
est égal a I’intégrale des contraintes axiales [Odru et al, 1991; Wild et al,
1997] :

136



Modele de comportement de la structure bobinée épaisse et hétérogéne

Tk

N
27 I r-o®(rydr=rlz-p, (111.16)

k=1 I

La résolution consiste alors a écrire le probleme sous forme d’un systéme linéaire

(équation (111.17)) et a le résoudre pour obtenir les valeurs des constantes.
A(l)

A(N)
BY |.M=F (111.17)

B(N)

€o

ou M est une matrice carrée de taille 2N+1 et F un vecteur de longueur 2N+1 regroupant
respectivement les termes en facteur de A, B et ¢, et les autres termes des expressions

des conditions aux limites.

On peut également remarquer que I’équation classiqguement utilisée dans la

bibliographie pour déterminer que la valeur du déplacement circonférentiel u, est nulle, est la

condition de torsion nulle de la structure :

fksa

N
21y j rz2.z®(r)dr =0 (111.18)
k=1 rk
La contrainte de cisaillement 7, étant nulle, par définition dans notre cas, cette

équation est toujours vérifiée.

[11.1.1.6 Conclusions sur le modeéle analytique épais choisi

Suite & la détermination des 2N valeurs AY et de B et de la valeur de &,, on peut

calculer directement I’évolution des déplacements radiaux dans I’épaisseur de la virole et

grace aux equations (111.2) et (111.7), I’evolution des déformations non nulles (¢, , ¢, et g,) et

des contraintes non nulles (o, , o, et o,) dans la direction radiale.
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L’intérét de ce travail est de décrire au mieux le comportement mécanique du réservoir
sous pression interne. Pour ce faire, les hypotheses majeures que nous avons faites portent

sur :
= Le chargement (axisymétrique et homogéne sur la longueur de la virole),
* Le matériau orthotrope,

» La stratification (regroupement des couches +6 et -6 en une couche équilibrée

+0 donnant lieu a une simplification de la matrice de rigidité hors axe).

Il s’agit maintenant de determiner la pression d’éclatement du réservoir sur laquelle
s’appuie I’étude de sensibilité relative a la présence d’hétérogénéités dans I’épaisseur de la

structure.

l11.L1.2 Endommagement et rupture du réservoir sous pression
interne

[1.1.2.1 Mécanismes physiques d’endommagement

L’endommagement du réservoir composite a lieu naturellement lors de son
chargement sous pression interne. L hétérogénéité de la structure fait que la morphologie des

défauts dépend principalement de I’arrangement des constituants du composite.

Les endommagements classiquement rencontrés dans les structures composites a

fibres longues se caractérisent :

= A I’échelle microscopique, par des décohésions fibres/matrice a I’interface

entre les deux constituants et des ruptures de fibres,

= A I’échelle mésoscopique, les décohésions coalescent jusqu’a former des
fissures transverses s’étendant sur toute I’épaisseur du pli. Les extrémités de
celles-ci peuvent a leur tour étre a I’origine de micro-délaminages, c’est-a-dire

de décollements entre les plis.
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Nous avons pu observer I’ensemble de ces endommagements sur des éprouvettes
bobinées réalisées avec le méme matériau que celui constituant le réservoir (cf. figure 111-2

avec I’exemple d’une fissure transverse).

SRETNE A
A AT L
oot 3, § IR TR, 2esT
figure I11-2 : Fissuration transverse observée dans une éprouvette bobinée a £45° du
matériau apres un essai de traction

Cette figure permet d’illustrer le fait que la microstructure du matériau composite
intervient fortement dans le mode de propagation des fissures. D’une part, les porosités sont
des sites d’initiation préférentiels des microfissures entre les fibres et la matrice et d’autre
part, elles favorisent la coalescence des fissures du fait de I’absence locale de matiére sur le

chemin de propagation [Varna et al, 1995; Bai et al, 1997].
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On retiendra également dans notre cas I’influence des zones de chevauchement
présentes dans les couches a 6. Elles peuvent correspondre a des zones de microfissuration
préférentielle [Rousseau et al, 1999] entrainant une réduction de la résistance des fibres
causée par le moment de flexion induit [Gramoll et al, 1995]. Cependant, I’alternance de plis
+0 et -0 permet de limiter la propagation des fissures transverses dans le plan de la
stratification. En effet, la figure I11-2 montre une fissure s’étant propagée sur toute I’épaisseur
d’une nappe a +45° et s’arrétant aux interfaces avec les nappes a -45° présentes de part et

d’autre.

Ainsi, comme le préconise Talreja [Talreja, 2009], il est primordial de prendre en
compte le procédé de réalisation et donc I’état réel de la structure pour pouvoir estimer

convenablement son scénario d’endommagement.

[11.1.2.2 Etude du comportement jusqu’a rupture du réservoir

Classiquement, le réle de I’endommagement doit étre pris en compte suivant deux

aspects illustrés dans la figure 111-3:

figure 111-3 : Analyse des effets mécaniques de I’endommagement [Talreja, 2008]

Le premier aspect concerne la perte de rigidité des plis endommagés liées aux
décohésions fibres/matrices et aux fissures transverses [Tsai, 1988; Renard et al, 2006;
Talreja, 2008; Xu et al, 2009]. Celle-ci est susceptible d’entrainer une redistribution des
contraintes dans la structure au cours du chargement. Le deuxieme effet est la dégradation
des propriétés a rupture des couches endommagées [Gramoll et al, 1995; Laurin, 2005;
Talreja, 2008; Hochard et al, 2009].
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Actuellement I’ensemble des auteurs travaillant sur I’endommagement des structures

bobinées procede de I’'une des deux maniéres suivantes :

= L’endommagement est modélisé par un abattement local brutal et arbitraire
(non caractérisé) des propriétés mécaniques du composite (transverses et
éventuellement en cisaillement) [Tsai, 1988; Odru et al, 1991; Hwang et al,
2003; Xu et al, 2009],

= Les lois d’endommagement du matériau bobiné sont caractérisees sur des

plagues unidirectionnelles [Camara et al, 2011; Thionnet et al, 2011].

Dans les deux cas, I’abattement des propriétés est basé sur un modéle de calcul itératif
redistribuant, plus ou moins progressivement, les contraintes dans I’épaisseur sur les couches
les moins endommagées. Associée a un critere de rupture sens fibres, cette méthode n’a pas
une influence significative sur la description du comportement mécanique de tubes [Laurin et
al, 2007] car le réservoir est une structure avec de faible gradient de contrainte et une
stratification qui permet aux fibres de reprendre les charges en limitant les déformations

transverse et en cisaillement.

Quoi gu’il en soit, I’identification des lois d’endommagement devrait se faire sur des
éprouvettes élémentaires sens fibres, sens transverse et en cisaillement représentatives du
matériau constitutif de la structure. A notre connaissance I’ensemble des auteurs caractérise le
comportement endommageable du matériau composite a partir d’éprouvettes
unidirectionnelles sans chevauchement des couches (bobinées ou simplement déposées), ce

qui ne semble pas satisfaisant dans notre cas (cf. figure 111-4).
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figure I11-4 : Comportement en cisaillement obtenu sur des éprouvettes bobinées [-45/+45],
et [+45],

En effet, nous avons souhaité comparer le comportement en cisaillement d’éprouvettes
réalisées a [-45/+45], et a [+45],. La différence entre ces deux types d’éprouvettes est que la
premiere est découpée dans une plaque réalisée avec une alternance de couches a 0° et 90°
(orientées pour les essais a [-45/+45],) et I'autre est issue d’un tube bobiné présentant un
chevauchement des couches a +45° et a -45°. La superposition des deux essais montre que les
phénoménes non linéaires (endommagement, viscoélasticité) ne sont pas représentatifs du
méme comportement (cf. figure 111-4). 11 semble donc particulierement délicat de representer

le réservoir par une alternance de couches unidirectionnelles.

Ainsi, le comportement endommageable du matériau constitutif du réservoir étant
difficile a caractériser et son effet sur la redistribution de contraintes dans I’épaisseur du
réservoir étant faible, nous avons choisi de conserver un comportement élastique linéaire.
Notons que ce choix est en accord avec les premiéres modélisations proposeées dans le cadre
du projet OSIRHYS IV [Bertin et al, 2011] similaire au projet H,E.

En ce qui concerne le critere de rupture, il est classiquement admis que I’éclatement
d’un réservoir bobiné en composite sous pression interne est piloté par une rupture fragile
sens fibres [Gramoll et al, 1995; Camara et al, 2011]. En effet, le nombre de ruptures de
fibres augmente localement tres rapidement et entraine leur coalescence dans la structure, la

rendant ainsi fortement instable de sorte qu’elles conduisent a la ruine de la structure.
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La prévision de la rupture repose donc sur la prise en compte des hétérogénéités dans
le matériau constitutif des réservoirs. Ces études probabilistes visant a déterminer la fiabilité
de la structure étudient I’influence de la variation des propriétes élastiques, des résistances et
de I’épaisseur des couches [Hwang et al, 2003] ou encore de la résistance des fibres
[Camara et al, 2011]. La prise en compte d’hétérogénéités locales, comme les porosités ou
les zones de chevauchement, nécessite donc une approche multi-échelles permettant
explicitement de faire intervenir la microstructure et la distribution des propriétés mécaniques
[Talreja, 2008]. Globalement, notre travail ne portant pas sur la fiabilité de la structure, mais
bien sur I'influence des différentes hétérogénéités a I’échelle des plis constatées sur le
réservoir, nous avons choisi de ne pas intégrer I’hétérogénéité et le caractere aléatoire de la

résistance des fibres a I’échelle microscopique.

Comme énoncé précédemment la résistance d’un matériau composite a I’échelle
mésoscopique peut étre affectée par la présence d’endommagements (figure I1I-5).
Néanmoins, Hochard [Hochard et al, 2009] a montré a I’aide d’essais de traction sur tubes
préalablement endommagés en torsion que la chute certes brutale de la résistance sens fibres

n’apparait qu’a partir de niveaux d’endommagement transverses tres éleves.

Ainsi, nous avons choisi de ne pas intégrer de couplage entre I’endommagement et le

niveau de résistance sens fibres. Dans un premier temps, les contraintes sens fibres o, sont

calculées a partir des contraintes dans le repere structure (o,, et o,,) suivant I’équation :
o =m2.o® +n2.o) (111.19)

Ensuite, une pression d’éclatement du réservoir est déterminée a partir d’un critére
sens fibres. Celui-ci est donc défini a partir de I’inégalité suivante liant la contrainte sens

fibres a la résistance du pli dans cette méme direction X :

9« (111.20)

En raison du faible gradient de déformations dans I’épaisseur du réservoir, dés que ce
critére est atteint sur une couche, on considére qu’il y a rupture du pli et consécutivement de
la structure. Il est alors possible de localiser, dans I’épaisseur de la virole, la couche a

I’origine de cet éclatement.
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[11.L1.3 Application au réservoir de référence
[11.1.3.1 Propriétés de la structure et du matériau

Le réservoir utilisé lors de cette modélisation a la méme géométrie et la méme
stratification que le tube épais caractérisé dans le chapitre 11. Il a donc un diamétre intérieur de
310mm et un empilement [(£15/+25/90,/+35/+45/90,);/90] avec une épaisseur de couche
moyenne de 0,69mm (pour une couche a £6° ou a 90°).

A titre indicatif, le critere géométrique b permettant de savoir si la structure étudiée
a

peut étre qualifiée d’épaisse, vaut ici 1,25.

Les propriétés mécaniques du matériau, présentées dans le tableau suivant, sont
données, sur une couche et dans le repére de la couche, pour une fraction volumique de fibres

de 65% et un taux de porosité nul.

E (en GPa) E: (en GPa) Gyt (en GPa) Vit vt X (en MPa)

124,1 8,5 8,0 0,32 0,495 2335

tableau I11-1 : Propriétés mécaniques d’une couche du matériau composite du réservoir

Ces données matériau ont été obtenues a partir d’essais mécaniques sur des
éprouvettes bobinées du matériau utilisé dans le réservoir. Nous reviendrons en détail sur les

methodes de caractérisation permettant d’obtenir ces résultats dans le chapitre 1V.

[11.1.3.2 Détermination de la pression d’éclatement

Le modele épais, le critére de rupture de la structure ainsi que les données matériau
(résumées dans le tableau I11-1) permettent de calculer d’une part le champ de contraintes, de
déformation et de déplacement dans le réservoir de 40mm d’épaisseur et d’autre part, la
pression d’éclatement. Ces valeurs sont directement liées aux choix de modélisation de la

rupture que nous avons faits et qui sont conserves pour I’ensemble de I’étude de sensibilité.

La pression d’éclatement du réservoir est de 2897,5bar. C’est donc & cette pression
que la contrainte maximale sens fibres atteint la résistance a rupture du pli dans cette méme

direction au niveau de la premiere couche a 90° (a I’intérieur de la structure).
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Pour représenter les répartitions des déplacements radiaux, des déformations et des

contraintes normales dans I’épaisseur de la virole (cf. figure Il1-6a figure 111-12), un rayon

adimensionné dans I’épaisseur est défini de la maniere suivante :

R =

M=l
il n
—r

int

21)

Ou r est le rayon évoluant entre riy, le rayon intérieur de la structure et rey, SON rayon

extérieur.
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figure 111-6 : Déplacement radial dans
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figure 111-12 : Contrainte sens fibres dans I’épaisseur du réservoir de référence

[11.1.3.3 Comparaison des modeles fin et épais

Comme précisé précédemment, la valeur du critere — est caractéristique d’une

a

structure épaisse. La comparaison entre les pressions d’éclatement calculées a partir des
modeles fin et épais faite dans le chapitre | peut étre illustrée a travers cet exemple. En effet,
alors que le modele épais prévoit une pression de rupture du réservoir a 2897,5bar, le modele
fin basé sur la theorie des stratifiés prédit d’atteindre, avec cette méme structure, 3487bar. 1l y
a donc un écart de plus de 20% entre les pressions d’éclatement du réservoir calculées a partir

des deux modeles.

L utilisation du modele épais est donc absolument nécessaire pour bien représenter le

comportement mécanique du réservoir de 40mm d’épaisseur.
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1.2 Passage des propriétés macroscopiqgues aux
propriétés microscopiques et inversement

La partie précédente a permis de déterminer la pression d’éclatement du réservoir de
référence, c’est-a-dire constitué d’un matériau homogeéne dans I’épaisseur et sans chargement

d’origine thermique.

Le chapitre Il a permis de mettre en évidence les hétérogénéites réellement présentes
dans notre matériau. Parmi celles-ci et a titre d’exemple, I’intégration de la variation du taux
volumique de fibres suivant I’orientation des couches nécessite de recalculer les propriétés
mecaniques de chaque couche. En effet, la caractérisation mécanique a lieu sur des
éprouvettes ayant une fraction volumique de fibres donnée, ce qui implique que, pour toutes
les autres valeurs de taux de fibres, les propriétés élastiques d’un pli soient estimées par

calcul.

Pour ce faire, notre démarche est de retrouver les propriétés micromécaniques des
fibres et de la matrice du composite a partir des propriétés mesurées a I’échelle
macroscopique et ainsi, de pouvoir recalculer des propriétés mécaniques de la couche
composite ayant un taux de fibres différent de celui des éprouvettes utilisées lors de la

caractérisation.

l1.2.1 Modele analytique pour le passage des propriétés
macroscopigues aux propriétés microscopiques du matériau

[11.2.1.1 Description des deux modeéles micro/macro envisageés

Les modeles permettant de relier les propriétés micromécaniques a I’échelle des
constituants aux propriétés macromécaniques du pli se basent sur trois méthodes distinctes
[Berthelot, 2005] :

= larecherche de bornes (basée sur des théorémes variationnels de I’énergie),

= la recherche de solutions exactes (utilisant des schémas simplifiés et des

méthodes analytiques),

= [|’approche semi-empirique (facilement adaptable en pratique et donc

descriptive).
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L’ensemble de ces modéles se base sur I’étude d’une cellule élémentaire (une fibre
continue entourée d’un cylindre, d’un carré ou d’un hexagone de résine). Il faut étre
conscients du fait que la solution exacte est intermédiaire entre la solution trouvée dans le cas
ou toutes les fibres sont isolées les unes des autres et la solution qui serait obtenue dans le cas

ou les fibres seraient en contact.

Nous avons souhaité comparer deux modeles : celui basé sur une approche semi-
empirique (loi des mélanges) [Berthelot, 2005] et celui basé sur une solution analytique issue

des travaux de Christensen [Christensen, 1979].

Les modéles existants utilisent les propriétés des constituants pour calculer les
propriétés élastiques d’un pli. C’est le raisonnement inverse qui est suivi ici: utiliser les

propriétés a I’échelle du pli pour calculer les propriétés élastiques des fibres (E, , v, ) etde la

matrice (E,,, v,,). Ainsi, il convient de résoudre un systéme de quatre équations (E,, E,,G, et

m?

v,.) & quatre inconnues (E, ,E_ ,v, et v ) dont la fraction volumique de fibres V, et de

matrice V,, .

Le module longitudinal E, se calcule, par la loi des mélanges et le modéle de

Christensen respectivement, a partir des expressions suivantes :

E,(mélange) =EV, + E,V,,
N Vi (vi —vy)

E, (Christensen) = E, (mélange) +
(1.2 \( ) = E, (mélange) .
40V, [ 1-v, -~ ,
10 | 2V (1-vy, —2vh )+ 2(0+v,,)
+
Eq E

m

De la méme maniéere, le coefficient de poisson v, peut étre calculé avec les formules

suivantes :
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v (mélange) =v,V; +vV,

(111.23) "

v, (Christensen) = v, (mélange) +

2
1%
40-V, -[1-v, ——— )
10) 2.V, -(A-v,—2v)+2(l+v,,)
J’_

E,. E

m

Le module de cisaillement G, est décrit par les deux expressions suivantes :

G, (mélange) = Y RAVEIRY,
' f f

E, G

i (111.24)
i 25 Vi) +Gy-(1-Vy)
Gy (Christensen) =G, - E.
ng'(l_vf)‘*'Gm S@+Vy)

Enfin, I’expression du module transverse E; a partir du modéle de Christensen est
tellement complexe et ne peut étre exprimée simplement en fonction des inconnues, comme le

montre I’expression suivante :

4 E
E, (mélange) = 1m7 e
1-V, )+ f
) S (111.25)
E, (Christensen) = LSS LS
K +¥ -Gy

Les termes G, , K, et w ainsi que le détail des formules précédentes sont présentés

dans I’annexe 4. On notera que chaque équation présente au moins deux inconnues.

[11.2.1.2 Comparaison de ces deux modeles

On peut supposer que le modele de Christensen fournit, par définition, des résultats
plus représentatifs que I’approche semi-empirique de la loi des melanges. Néanmoins, il n’est
pas possible, méme avec un outil de calcul formel performant, d’inverser le systeme de quatre
équations non linéaires a quatre inconnues proposé par Christensen. Il est donc nécessaire de

simplifier, si possible I’expression du systéme suivant :
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E, (Christensen) = f(E¢ ,E,,,V¢,Vy) E (Christensen) = f'(E, E,,G,;,v},)
E, (Christensen) =g(E E.,,v¢,vy) E, (Christensen) = g'(E, E;,G\;,v})
) ’ — . ’ (111.26)
Gy (Christensen) =h(E E,,v¢,vy,) v¢ (Christensen) = h'(E, E;,Gy;,vy)
vy, (Christensen) =i(E E,,v¢,vy) v, (Christensen) =i'(E, E;, Gy, vy)

Pour ce faire, nous avons choisi d’étudier I’influence du choix des modeles sur les
propriétés élastiques du pli en fonction de la variation de la fraction volumique de fibres. Elle
varie ici de 10 2 90% (avec V,, =1-V,).

Pour le module d’élasticité longitudinal et le coefficient de Poisson, quelles que soient
les variations de fraction volumique de fibres et de porosités, les résultats obtenus a partir des
deux modeles sont parfaitement équivalents (cf. figure I11-13 et figure I11-14). Le modéle
classique de la loi des mélanges fournit donc une définition satisfaisante et également plus
simple de ces propriétés.
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figure I11-13 : Variation du module figure 111-14 : Variation du coefficient de
longitudinal en fonction du taux de fibres et Poisson en fonction du taux de fibres et du
du modeéle de calcul utilisé modele de calcul utilisé

En ce qui concerne le module transverse et de cisaillement, la loi des mélanges et le
modele de Christensen donnent des tendances relativement similaires présentées

respectivement sur la figure 111-15 et figure 111-16.
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figure I11-15 : Variation du module figure 111-16 : Variation du module de
transverse en fonction du taux de fibresetdu  cisaillement en fonction du taux de fibres et
modele de calcul utilisé du modeéle de calcul utilisé

Devant le manque de ressources bibliographiques expérimentales et pointues a ce
sujet, le modele de Christensen est conservé dans le cas du module transverse et de

cisaillement du pli composite.

Ainsi, le systeme de résolution simplifié suivant est envisagé :

E, (mélange) = f (E; ,E,,) E; = f'(E E.Gy)
E, (Christensen)=g(E; E,,,v{,Vy) E,=0'(E E,Gy)
) ’ — ’ (.27
G, (Christensen) =h(E; E,,v;,v,) v =h'(E,,G,v,)
vie(mélange) =i(v,vy,) Vin =1'(E¢, Gy, vie)

[11.2.1.3 Hypothese nécessaire alarésolution

Etant donnée la complexité de I’expression de E;, le systéme des quatre équations ci-

dessous ne peut toujours pas étre résolu directement.

La seule alternative possible est de poser comme connue une des propriétés des
constituants. Chaque propriété micro intervient dans trois des équations; ce n’est pas un
critére qui nous permet de choisir entre les variables. Néanmoins, on sait que les modules des
fibres et de la matrice sont les valeurs réelles qui nous intéressent tout particulierement. De
plus, il est tres délicat d’attribuer une valeur au coefficient de Poisson de la fibre. Ainsi, on

propose de fixer la valeur du coefficient de Poisson de la matrice : v, =0.34.

Il suffit alors de résoudre le systeme suivant en utilisant la derniére équation pour
valider que les propriétés micromécaniques calculées nous permettent de retrouver les valeurs

d’essais du module transverse :
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E, (mélange) = f (E, , E,,) E,=f'(EGy)
Gy (Christensen) =h(E; E,v;)——1E,, =h'(E, G},) (111.28)
v (mélange) =i(v) v =i"(vy) .

= E,(Christensen) = g(E; E,,v; )——E, (essais) avec v, =0.34

l11.2.2 Deétermination des propriétés des constituants a partir des
propriétés des plis et inversement

[11.2.2.1 Détermination des propriétés élastiques effectives des constituants

La résolution se fait a partir d’un logiciel de calcul formel en utilisant, pour chaque
essai de caractérisation du matériau (sens fibres, sens transverse et en cisaillement), la fraction
volumique de fibres mesurée et en supposant que le taux de porosités est nul. Les propriétés

micromécaniques calculées sont les suivantes :

E, =189.07GPa

E,, =5.55GPa avec v, =0.34 (11.29)
v, =031

hY

[11.2.2.2 Détermination des propriétés élastiques d’'une couche a partir de
celles de ses constituants

Les propriétés des constituants calculées précédemment permettent alors de

déterminer les propriétés élastiques d’une couche pour une fraction volumique de fibres V, et

de matrice V., donneées a partir des équations suivantes :

E,(mélange) =E V; + E.V,,
4'GTN ) KTN

E, (Christensen) =
Kin +¥ -Gy

E
Gy, (Christensen) = G, - 2:2
ffg'(l—VfHGm C(1+V))

v, (mélange) =v V; +vV,

Le jeu de propriétés calculé a partir des modules élastiques et du coefficient de poisson

des constituants (équation (111.29)) présente un léger écart par rapport aux valeurs d’essai :
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E, =124,79GPa——écart ~ +0,6%
E, =8,14GPa——écart ~ —4,2%
G, =7,85GPa——écart ~ —-1,9%
v, =0,32

(111.31)

Seul le coefficient de Poisson n’est pas modifié par le double passage macro/micro
puis micro/macro. Globalement, I’association des expressions de la loi des mélanges avec

celles de Christensen semble satisfaisante pour mener I’étude de sensibilite.

Il est néanmoins nécessaire de recalculer la pression d’éclatement du réservoir de
référence utilisé dans I’étude d’influence et ayant les propriétés mécaniques presentées dans
I’équation (111.31) : elle est de 2878,8bar, soit une perte de 0,6% par rapport a celle calculée a
partir des propriétés mécaniques initiales. Cette valeur de pression d’éclatement est notre

référence pour I’étude a suivre.

1.3  Modélisation des spécificités liees a I'enroulement
filamentaire et au composite épais

Parmi les hétérogénéités supposées dans le chapitre | puis caractérisées dans le
chapitre II, les contraintes résiduelles d’origine thermique, la prise en compte du taux de
porosités et la variation de la fraction volumique de fibres associée a celle de I’épaisseur des
couches suivant leurs orientations semblent nécessiter une étude d’influence sur la pression
d’éclatement. En effet, I’intérét majeur de ce chapitre est de pouvoir fournir des éléments sur
le besoin de prendre en considération ces hétérogenéités dans I’étude du comportement
mécanique du réservoir. A ce titre et au vu des essais de caractérisation mécaniques réalisés,
la dispersion des résultats de caractérisation des propriétés transverses et hors-plan est
également incluse dans cette étude de sensibilité.

[1.3.1 Prise en compte de I’état de contrainte d’origine thermique.

111.3.1.1 Présentation du sous-modele

Les déformations &"

correspondant a la dilatation thermique de la structure sont
classiquement calculées, dans chaque couche, & partir de I’équation (111.32) (i est soit la
direction longitudinale soit la direction transverse de la couche et «; est le coefficient de

dilatation thermique).
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" =a -AT (111.32)

Les modeles de calcul des contraintes résiduelles de cuisson reposent sur le fait qu’il
existe une température a laquelle la structure est libre de toute contrainte. Généralement,
I’hypothéese fondamentale est qu’elle correspond a la température du dernier palier isotherme
du cycle de polymérisation [Hahn, 1984]. Dans le cas d’une structure épaisse pour laquelle il
peut exister un gradient de température dans I’épaisseur, I’équivalent serait alors de considérer
la température maximale vue par le matériau au sein de chaque couche et ainsi de différencier
la valeur de AT suivant la couche [Lee et al, 1990; White et al, 1992; Bakaiyan et al, 2009;
Ansari et al, 2010].

Dans le repere de la structure, la relation entre les contraintes dans les couches et le

champ de températures a I’issue du palier de cuisson est la suivante :

S _ [C_I](k) 0 +[C_I](k) o AT® (111.33)

Rs

La variable AT® correspond a la différence entre la température maximale de cuisson
dans la couche k et la température de service du réservoir :

AT® =T ion =T,

~ "maxCuisson service

(111.34)

Dans un matériau composite, les coefficients de dilatation thermique d’une couche
sont différents suivant les directions. Dans notre cas, ne disposant pas de matériel de mesure

de la dilatation suffisamment preécis, les valeurs des coefficients de dilatation longitudinale ¢
et transversale ¢, sont issues de données sur un composite carbone/époxy T300/N5208 [Tsai,

1988].

a,=0,02x10° °C*
(111.35)

a, =22,5x107° °C™

En faisant I’hypothese d’isotropie transverse sur ces propriétés de dilatation

thermique, les dilatations dans le repére de la structure se calculent de la maniére suivante :
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a, =M2q, +Nn?g,
—nNn2 2
a, =N%a; + M2e,

(111.36)

o, =04

A,y =2Mn- (e — ;)

Dans ces conditions, les équations d’équilibre mécanique utilisées dans le modeéle

épais conduisent a une nouvelle solution pour le déplacement radial :

U (1) = AOPPO 1 BOF 0 4 05 1 ATO (e + afal +aa®) (111.37)

cC K& ~K) _ k) ~K) _ k) ~(K) _ k)
sz (k) _ ClZ _C13 a(k) _ sz _C23 (k) _ Czs _033
IO O I A R () 3T Al _ @~k
Cs(s) C33 _sz C33 _sz C33 _sz

Avec g% =

Un terme dépendant de la différence de température entre la cuisson et I’utilisation de
la structure vient s’ajouter a I’expression du déplacement identifié au début de ce chapitre.
Ainsi, la résolution du systeme (équation (111.17) basé sur les conditions aux limites dans
I’épaisseur de la structure voit sa composante F dépendre du champ thermique et des

propriétés élastiques et thermiques du composite.

[11.3.1.2 Application au réservoir d’étude

Le relevé de températures dans I’épaisseur du réservoir pendant sa cuisson a montré
que I’intérieur et I’extérieur du composite atteignent tous deux la température de palier de
110°C alors que le milieu de I’épaisseur est a 90°C (cf. figure 11.7). Une représentation

parabolique de la variation de températures dans I’épaisseur de la structure est donc retenue :

T (couchel) =110°C
T (couche28) =90°C ——T% =0,0255-k? —1,4801-k +111,45°C (111.38)
T (couche57) =110°C

Cette expression de la température en fonction du numéro de la couche permet de

reproduire le champ de températures dans I’épaisseur, comme représenté sur la figure 111-17.
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figure 111-17 : Représentation du champ de températures dans I’épaisseur du réservoir a la
fin du palier de cuisson a 110°C

La temperature de service étant fixée a 20°C, la différence de températures définie par
I’équation (111.34) varie, dans ce cas, de 90°C a 70°C suivant la position de I’épaisseur. La
pression d’éclatement du réservoir en tenant compte du chargement d’origine thermique est
de 2882,9bar, soit une augmentation insignifiante de 0,14% par rapport a la référence. Elle
est lie a I’état de precontraintes legérement en compression sens fibres sur la premiére

couche a 90° de la structure, comme le montre la figure 111-18.
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figure 111-18 : Champ de précontraintes d’origine thermique sens fibres dans I’épaisseur du
réservoir

A titre indicatif, ce chargement thermique résiduel ayant une influence positive sur la
pression d’éclatement, on pourrait imaginer que I’industriel aurait intérét a poursuivre le
palier de polymérisation plus longtemps pour que la température dans la structure
s’homogénéise a 110°C. Néanmoins, le calcul analytiqgue montre que dans cette situation, la

pression d’éclatement est de 2883bar, ce qui n’apporte donc pas d’amélioration significative.
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111.3.2 Propriétés transverses et remise en cause de I’hypothése
d’isotropie transverse

Cette partie est destinée a traiter deux aspects liés aux propriétés transverses et hors-
plan. D’une part, les essais de caractérisation des propriétés transverses (développés dans le
chapitre 1V) ont montré que différents essais pouvaient conduire a des valeurs de module
transverse du composite variant de 6,2 a 8,5GPa. Ainsi, en conservant I’hypothése d’isotropie
transverse du matériau, les modules transverses et hors-plan sont soumis a une large variation.
Nous avons donc choisi dans un premier temps d’évaluer I’influence du module transverse sur
la plage 6,2 a 8,5GPa.

D’autre part, les essais hors-plan présentés dans le chapitre Il ont conduit a des valeurs
de module qui varient entre 7,0 et 8,15GPa. Alors qu’un module hors-plan a 8,15GPa permet
de verifier I’hypothése d’isotropie transverse, un module a 7,0GPa correspond a un écart
d’environ 14%. Une deuxieme partie de ce travail porte donc sur la remise en cause de

I’hypothése d’isotropie transverse.

111.3.2.1 Influence du module transverse

L’influence de la valeur du module transverse dans le calcul de la pression
d’éclatement du réservoir peut étre étudiee dans notre sous-modele grace au modéle

micro/macro.

On rappelle que la résolution du systeme d’équations permettant de déterminer les
propriétés des constituants se base sur les valeurs de module longitudinal, du coefficient de
Poisson et du cisaillement ; le module transverse n’intervient que dans la validation des
propriétés micromécaniques calculées (cf. équation (111.28)). La variation du module
transverse peut étre réalisée, de maniere indirecte, a partir de celle du module de la matrice,

tous les autres paramétres micro étant fixés :

E, =6,19GPa—— variation ~ 24%
E,, =2,92GPa—— <G, =4,55GPa—— variation ~ 42% (111.39)
E, =123,89GPa—— variation =~ 0, 7%
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Ceci entraine nécessairement une modification du module de cisaillement mais pas,

de manieére significative, du module longitudinal.

En conservant I’hypothése d’isotropie transverse, cette variation du module transverse
s’applique également au module hors-plan. La pression d’éclatement du réservoir calculée a
partir de cette nouvelle valeur du module de la matrice est de 2760,0bar, soit une diminution

de 4% par rapport a la pression de référence.

Les éprouvettes qui ont été utilisées a la fois le module transverse et le module de
cisaillement donnent un module transverse & 6,2GPa et un module de cisaillement a 7,0GPa.
La valeur du module de cisaillement calculé a partir du modéle micro/macro étant bien
inférieure a celle-ci (-35%), nous avons tenu a Vvérifier son influence en fixant sa valeur a
7,0GPa pour le calcul de la pression d’éclatement. Elle est alors de 2771,0bar, soit un écart de
0,3% par rapport a la pression calculée a partir du modele micro/macro. Méme s’il génére un
écart de 35% par rapport au module de cisaillement déterminé expérimentalement, la variation
de la pression d’éclatement calculée est jugée suffisamment faible pour que le modele

micro/macro soit conservé dans cette étude de sensibilité.

[11.3.2.2 Remise en cause de I’hypothese d’isotropie transverse

Méme si Mespoulet [Mespoulet et al, 2000] a montré que I’hypothese d’isotropie
transverse sur les modules était vérifiée dans le cas de stratifiés [0,/90,], nous avons souhaité
connaitre I’influence sur le calcul de la pression d’éclatement d’une modification des

propriétés hors-plan.
L’équation (111.5) montre que les modules de cisaillement hors plan G, et G,

apparaissent seulement, a I’échelle de la structure, dans le calcul des composantes C,, et C,

(cf. équation (111.6)). Or, C,, et C interviennent uniquement dans le calcul des contraintes

de cisaillement, nulles dans le réservoir (cf. équation (I11.7)). Ainsi, seul le module hors-plan

E, aune influence sur le calcul de la pression d’éclatement du réservoir.

Pour un module hors-plan de 7,0GPa correspondant a la valeur minimale obtenue lors
des essais de caractérisation, la pression d’éclatement du réservoir est de 2820,9bar, soit une

diminution de 2% par rapport a la valeur de référence.
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111.3.3 Prise en compte de la variation du taux volumique de
porosités dans I’épaisseur

111.3.3.1 Etat de I'art des modeéles existants

L’ensemble des modeles donnant les propriétés mécaniques en fonction du taux de
porosités repose sur I’hypothése que les porosités sont sphériques, isolées et réparties
uniformément dans le volume de la structure (tout en restant tres inférieures au volume de la

matiére continue) [MacKenzie, 1950].
Deux types de modeéles, a deux échelles différentes, se dégagent :

= Soit, a I’échelle macroscopique, les constantes d’élasticité du matériau
composite poreux sont calculées a partir des constantes d’élasticité du
composite non poreux [Madsen et al, 2003; Madsen et al, 2007; Olivier et al,
2007a; Madsen et al, 2009],

= Soit, a I’échelle microscopique, des propriétés élastiques homogénéisées de la
matrice poreuse sont calculées et injectées dans le calcul des propriétés

élastiques du matériau composite [Wu et al, 1998].

A I’échelle macroscopique, Madsen [Madsen et al, 2003; Madsen et al, 2007; Madsen
et al, 2009] propose d’abattre toutes les propriétés élastiques et les résistances du composite (a

fibres végétales dans son cas) d’un facteur (1-V,)", V_  correspondant a la fraction

P
volumique de porosités et n a une constante a ajuster en fonction du matériau. Cette
modélisation n’est pas en accord avec les résultats expérimentaux sur composite
carbone/époxy [Olivier et al, 1995; Huang et al, 2005; Liu et al, 2006] qui montrent que la
perte de rigidité et de résistance dépend de la direction (longitudinale ou transversale) du pli

composite.

A I’échelle microscopique, le calcul des propriétés du composite a partir des propriétés
homogénéisées de la matrice et des porosités [Wu et al, 1998] permet de reproduire ces
tendances expérimentales. En effet, cette modélisation repose sur le calcul des propriétés
élastiques de la matrice poreuse. Considérons I’exemple du module élastique homogénéisé

calculé a partir d’une loi des mélanges comme suit :

E =V, E, +V,E, (111.40)

mhomogénéisée
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ouVv,,V,, E, et E, sont respectivement les fractions volumiques de matrice et de porosités

de la matrice homogénéisée et les modules élastiques de la matrice non poreuse et des

porosites (soit E; =0).

Ce modele entraine une diminution des propriétés élastiques de la matrice poreuse par
rapport a la matrice non poreuse. Ceci conduit ensuite a une diminution différente des
propriétés du composite suivant qu’elles soient caractéristiques de la direction des fibres ou

de la matrice (le module des fibres étant bien plus important que celui de la matrice).

111.3.3.2 Présentation du modéle choisi

Nous avons choisi d’utiliser une description de la diminution des propriétés élastiques
a I’échelle microscopique et une description de celle des résistances a I’échelle
macroscopique. Ce raisonnement assure une certaine cohérence avec les résultats

expérimentaux obtenus par les différents auteurs.

1.3.3.2.1 Propriétés élastiqgues d’'une couche composite poreuse

Méme si I’étude microtomographique a montré que les porosités ne sont ni sphériques,
ni uniformément réparties, nous avons choisi d’utiliser ce type de simplification pour réaliser
cette étude d’influence. Suivant la sensibilité de la pression d’éclatement a la présence de
porosités identifiée a partir des modéles suivants, il conviendra éventuellement de choisir des

modeles plus représentatifs des caractéristiques réelles des porositeés.

Ainsi, il s’agit, dans un premier temps, de déterminer les propriétés homogéneisées de

la matrice poreuse (E,,,v,,) & partir de celles de la matrice non poreuse (E,,v, ) et du taux

mh ?

volumique de porosités V

En=WQ-V,)E,

v =V (111.41)

Ensuite, elles sont injectées dans les expressions micro/macro des propriétés d’une

couche (E,, E,,G, et v, ) alaplace des propriétés de la matrice non poreuse :
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E,(mélange) = f (E;,E,,)

E, (Christensen) = 9(E; E; V¢ Vi)
Gy (Christensen) = h(E; E ., v, Vi)
v, (mélange) =i(v,vy,)

avec v, =0,34-(1-V,) (111.42)

1.3.3.2.2 Résistance a rupture sens fibres d’une couche composite poreuse

Seuls les modeles a I’échelle macroscopique proposent une relation entre la résistance
sens fibres d’un composite et sa teneur en porosité. Néanmoins, I’intérét majeur de ces

modeles est de reproduire une évolution des propriétés au plus proche des résultats d’essais.

N’ayant pas réalisé de caractérisation des propriétés a rupture du composite pour
différents taux volumiques de porosités, nous avons choisi de nous appuyer sur les travaux
d’Olivier [Olivier et al, 1995] présentés en partie dans le chapitre 1, notamment en ce qui
concerne I’évolution de la résistance sens fibres (cf. figure 1-12). En effet, les premiers calculs
de la pression d’éclatement a partir du modeéle épais appliqué au matériau homogene ont
montré que la rupture a lieu dans la premiére couche a 90°, a I’intérieur de la structure. Il
semble donc cohérent d’utiliser des données expérimentales issues de la caractérisation
d’éprouvettes UD ayant différents taux volumiques de porosités.

Dans ce cas (cf. figure 1-12), la diminution de la résistance sens fibres semble brutale :
globalement, des 2% de porosités, la résistance a chuté d’environ 8%. Elle décroit ensuite
linéairement et lentement pour atteindre environ -10% pour un taux de porosités de 10%.
Dans la mesure ou la teneur en porosités dans le réservoir varie de 3% a 12% suivant la
position dans I’épaisseur, une régression linéaire, identifiée a partir des deux couples de

valeurs précédents, permet de calculer la perte relative de résistance 6 de chaque couche :

V, =0,02= 5=0,08 1
— 35(V.)=—V_+0,925 (111.43)
V,=0,1=65=0,1 SOV

Si le taux de porosités de la couche est supérieur a 2%, la résistance sens fibres X,

(obtenue a partir d’éprouvettes dont le taux de porosités est supposé nul) est multipliée par ce

facteur :

X(V,)=6(V,)- X, siV,>0,02 (111.44)
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[11.3.3.3 Application au réservoir d’étude

Le taux volumique de porosités en fonction de la position de la couche dans
I’épaisseur (présenté sur la figure 11-35) est ici affecté a chaque couche. Ainsi, les N couches
constituant le réservoir ont chacune une teneur en porosités correspondante a celle mesurée
sur la structure reelle. A titre d’exemple, la couche 1 a un taux de porosités de 6%, la couche
33 de 3% et la couche 57 de 12%.

Un sous-modele analytique basé sur les expressions des propriétés élastiques et a
rupture d’une couche en fonction de sa teneur en porosité permet alors de recalculer des jeux
de propriétés mecaniques differents d’une couche a I’autre. A titre indicatif encore, la couche

1, ayant une fraction volumique de porosités de 6%, a les propriétés suivantes :

E, =124,72——écart = 0,06%

E, =7,89GPa——écart ~ -3%

G, =7,70GPa——écart ~ —2% (111.45)
v =0.31——ecart ~ -3%

X =2125MPa——écart ~ -9%

Les écarts entre ces valeurs et celles obtenues sur une couche non poreuse permettent
de se rendre compte que notre choix de modeéle entraine une diminution des propriétés
élastiques a I’exception du module longitudinal, et surtout un abattement significatif de la

résistance sens fibres.

La pression d’éclatement calculée a partir des propriétés de la structure de référence et
d’une variation du taux volumique de porosités dans I’épaisseur est de 2611,0bar, soit une
diminution de 9,3% par rapport au réservoir non poreux, principalement liée a la perte de

résistance.

[11.3.4 Variation de la fraction volumique de fibres et de I’épaisseur
des couches suivant leur orientation
Classiquement, la fraction volumique de fibres est supposée constante quelle que soit
I’orientation de la couche dans le réservoir. Or, le chapitre Il a permis de montrer que cette
hypothése n’est pas vérifiée sur notre structure. Une des raisons de cette variation de la
fraction volumique de fibres suivant I’orientation des couches est que leur épaisseur varie

également.
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A notre connaissance, ce type de constat propre aux structures bobinées n’a pas été
mis en évidence et aucune étude d’influence de ces phénoménes n’a donc été réalisée.
Certains auteurs ont modélisé I’influence de la tension de meche sur la variation d’épaisseur
des couches [Kempner et al, 1995; Cohen, 1997; Mertiny et al, 2002] en prenant en compte
la viscosité de la résine et sa variation au cours de la polymérisation. En revanche, aucun
modele ne semble prendre en compte la variation d’épaisseur relative au compactage lié au

chevauchement des nappes.

Notre démarche repose donc sur I’intégration des variations de I’épaisseur et de la

fraction volumique de fibres suivant I’orientation des couches.

Les mesures de fractions volumiques de fibres et d’épaisseurs réalisées sur le réservoir

ont été intégrées dans le modeéle de calcul de la maniere suivante :

= Les couches a £15° et a £25° ont toutes une fraction volumique de fibres de

63% et une épaisseur de 0,815mm par couche,

= Celles a £35° et a +45° ont toutes une teneur en fibres de 65,6% et une

épaisseur de 0,715mm par couche,

= Celles a 90° ont une fraction volumique de fibres constante a 69% jusqu’a
30mm d’épaisseur et qui diminue ensuite linéairement jusqu’a atteindre 59% a

I’extérieur. L’épaisseur d’une couche est fixée a 0,64mm.

Cette définition permet d’obtenir la variation de fraction volumique de fibres en

fonction de la position dans I’épaisseur du réservoir présentée sur la figure 111-19.
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figure 111-19 : Variation de la fraction volumique de fibres et d’épaisseur des couches en
fonction de leurs orientations

La résistance sens fibres des couches composite varie également en fonction du taux
de fibres. A I’échelle du réservoir, Cohen [Cohen et al, 2001] a constaté qu’une augmentation

de 10% du taux de fibres entrainait une élévation de la pression d’éclatement d’environ 15%.

Ainsi, en accord avec les travaux de Tsai [Tsai, 1988] et pour de faibles variations de
la fraction volumique de fibres autour de celle des éprouvettes utilisées pour la

caractérisation, la résistance sens fibres X d’une couche de fraction volumique de fibres V,

est donnee par :

Vv
X = f
V; (EprouvetteRef)

- X (EprouvetteRef) (111.46)

Ou V, (EprouvetteRef) et X(EprouvetteRef) sont respectivement la fraction

volumique de fibres et la résistance sens fibres des éprouvettes utilisées pour la caractérisation
mécanique des propriétés longitudinales.

La pression d’éclatement prenant en compte les variations d’épaisseur et de fraction
volumique de fibres dans la structure est de 2826,1bar, soit une diminution de 1,8% par
rapport au réservoir de référence.
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1.4  Bilan des effets et couplages des hétérogénéités

L’ensemble des sous-modéles permettant d’intégrer les différentes hétérogénéités
rencontrées dans le réservoir ont été présentés séparément. 1l s’agit maintenant de cumuler les

effets de ces facteurs pour éventuellement mettre en évidence des couplages.

l1.4.1 Champ de contraintes résiduelles d’origine thermique

Les contraintes résiduelles d’origine thermique calculées a partir du champ de
températures relevé dans I’épaisseur de la structure a I’issue du palier de cuisson n’ont pas
une influence significative sur la pression d’éclatement (-0,14% seulement). Ainsi, pour la
suite de cette étude et dans la mesure ou aucune variation du module de la matrice et donc de
son degré de conversion n’a été constaté dans I’épaisseur, le gradient de température dans

I’épaisseur a la fin du palier de polymérisation est négligé.

l11.4.2 Plan d’essai complet pour les autres parametres

En ce qui concerne la dispersion du module transverse, la remise en cause de
I’hypothése d’isotropie transverse, la prise en compte du taux de porosités et la variation
d’épaisseurs et de fractions volumiques de fibres suivant I’orientation des couches, nous
avons souhaité identifier leurs effets respectifs mais également les interactions éventuelles
qu’ils peuvent avoir les uns sur les autres. Pour ce faire, I’ensemble des sous-modeles a été
assemblé dans le programme de calcul analytique épais et les 2* cas, soit 16 configurations au

total qui ont été simulées (cf. annexe 5).

[11.4.2.1 Remise en cause de I’hypothese d’isotropie transverse

En résumé : I’ensemble des effets constates précédemment se cumulent a I’exception
de I’effet de I’hypothése d’isotropie avec celui de la dispersion de module transverse et celui

des porosités.
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La prise en compte de la dispersion du module transverse consiste a abaisser sa valeur
a 6,19GPa (au lieu de 8,14GPa) alors que, lorsque I’hypothese d’isotropie transverse est
remise en cause, la valeur du module hors-plan est fixée a 7,0GPa. Ainsi, dans certains cas, la
valeur du module hors-plan est supérieure a celle du module transverse. Physiquement, la
présence des zones riches en résine et eventuellement des porosités massives aux interfaces
font que ce phénoméne n’est pas représentatif de la réalité. De méme, la prise en compte des
porosités repose sur I’abattement des propriétés élastiques et a rupture des couches ce qui peut

entrainer encore une fois que le module hors-plan soit plus élevé que le transverse.

Globalement, conserver I’hypothése d’isotropie transverse semble justifié dans la
mesure ou, comme le montre le jeu de parametres calculés dans I’équation (111.45), la
présence de porosités peut justifier les valeurs de modules transverse et hors-plan proches de
7GPa constatées expérimentalement. Donc en considérant la présence des hétérogénéités dans
le matériau réel, I’hypothese d’isotropie transverse semble satisfaisante pour étudier le

comportement mécanique d’une structure épaisse.

[11.4.2.2 Variation des épaisseurs et des fractions volumiques de fibres des
couches

La prise en compte d’une variation des épaisseurs et des taux volumique de fibres
suivant I’orientation des couches entraine peu de modification de la pression d’éclatement du
réservoir (-1,8%). En effet, méme si les couches a £15° et +25° sont plus souples et celles a
90° plus raides suite au calcul micro/macro avec respectivement 63% et 69% de taux de
fibres, le taux de fibres moyen sur I’épaisseur de la structure est d’environ 66%. Cette valeur
est relativement proche de la valeur de 65% supposée constante dans I’épaisseur et utilisée

par I’industriel pour estimer la pression d’éclatement.

[11.4.2.3 Présence des porosités

Le sous-modele utilisé pour modéliser I’effet des porosités sur les propriétés
mécaniques des couches repose sur des hypotheses fortes concernant leur géométrie et leur
répartition dans la matiere. Conscients que ces hypotheses ne sont pas en accord avec la
caractérisation microtomographique présentée dans le chapitre 11, nous avons tout de méme

souhaité évaluer I’influence de leur prise en compte sur la pression d’éclatement calculée.
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Parmi les différentes spécificités du matériau, c’est celle qui a le plus d’impact sur la
résistance du réservoir avec une diminution de plus de 9%. La réduction de la resistance sens

fibres du composite poreux est majoritairement responsable de cette forte influence.

Ainsi, du fait de la présence de porosités en quantité non négligeable (jusqu’a 12% a
I’extérieur de la structure et tout de méme 6% a I’intérieur), il semble particulierement
important de prendre en compte la teneur en porosités dans I’évaluation du
comportement du réservoir. Une étude expérimentale plus approfondie basée sur des essais

représentatifs de la structure bobinée semble donc nécessaire sur ce point.

I11.4.2.4 Valeur du module transverse

La dispersion de mesure du module transverse par différents essais mécaniques a été
modélisée par une diminution du module de la matrice dans le modele micro/macro. Or,
finalement, le module de cisaillement se retrouve plus impacté que le module transverse par
cette modification (cf. équation (111.39)). Ainsi, I’influence non négligeable (-4%) sur la
résistance de la structure porte a croire que ces propriétés doivent étre déterminées aussi

précisément que possible sur le matériau représentatif de la structure.

Pour conclure, il est nécessaire de rappeler que la réalisation de la structure étudiée est
relativement bien maitrisée industriellement ce qui entraine une faible proportion
d’hétérogénéités dans la matiere. Néanmoins, ce chapitre propose une démarche et des outils
methodologiques pour réaliser une étude d’influence lors de I’optimisation des parametres de

réalisation des réservoirs.

De plus, ce chapitre met en évidence l'attention qui doit étre portée a I’identification

des propriétés mécaniques, et c’est ce point que développe le chapitre 1V.
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Caractérisation mécanique du matériau et de la structure

L’étude du comportement mécanique du réservoir sous pression interne présentée dans
le chapitre Il repose sur des propriétés mécaniques caractérisées dans un état de référence.
C’est ensuite en appliquant des variations autour de cet état que le modele micro/macro

permet de prendre en compte les hétérogénéités de la structure.

Ces dernieres ont été caractérisées a une échelle micro alors que les propriétés de
référence le sont a I’échelle méso et le comportement de la structure a I’échelle macro. Ce
chapitre a donc pour intérét de décrire les choix de caractérisation des propriétés de référence
répondant & un besoin de représentativité des éprouvettes par rapport a la structure et a son
procédé de réalisation. La caractérisation a I’échelle macro du réservoir est également abordée

ici grace au développement d’un nouveau dispositif d’essai de mise sous pression interne.
Ce chapitre 1V traite donc de ces deux aspects :
= D’une part, de la caractérisation du pli composite de référence,

= Dr’autre part, de celle du comportement mécanique global de la structure

épaisse.

Une premiere partie traite des méthodes de caractérisation standards des propriétes
mécaniques des matériaux composites a partir d’éprouvettes élémentaires représentatives du
matériau de la structure. Une deuxiéme porte sur la présentation du montage d’essai de mise
sous pression interne d’un anneau appliqué a I’étude du comportement d’une portion de
réservoir de 40mm d’épaisseur mais également a la caractérisation des propriétés sens fibres

du composite.

IV.1 Détermination des propriétés planes de référence

La modélisation du comportement du réservoir sous pression interne nécessite de
disposer des propriétés mécaniques de référence du matériau composite telles que le module
et la résistance longitudinale ainsi que le module transverse et le module de cisaillement.
Habituellement, I’identification de ces parametres se fait sur des éprouvettes planes realisees
par le procédé de mise en ceuvre sélectionné. Dans le cas du procédé de bobinage, la
réalisation de plaques est relativement délicate, c’est pourquoi il nous a semblé intéressant de

tester d’autres géométries.
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Ainsi, dans cette partie, nos travaux portent sur différentes méthodes de caractérisation

adaptées aux composites bobinés.

IV.1.1 Essais sur plagues bobinées
IV.1.1.1 Définition des éprouvettes et des essais réalisés

La norme [ISO1268-5, 2002] décrit la fabrication de plaques unidirectionnelles en
enroulement filamentaire a partir d’un montage permettant d’obtenir simultanément deux
plaques similaires. L’industriel, Composites Aquitaine, possede ce type de dispositif. Des
plaques unidirectionnelles et bidirectionnelles ont donc été realisées. Les plaques
bidirectionnelles sont obtenues par rotations répétées de 90° du mandrin au cours de la dépose

des fibres imprégnées générant ainsi un empilement [0/90]e.

Les caractéristiques des plagques selon leur utilisation sont récapitulées dans le tableau

suivant :
Essais a 0° Essais @ 90° | Essais a +45/-45°
Epaisseur (en mm) 1,2 2 6 2
Fraction volumique
de fibres (en %) 66,5 63,4 65,8 62,5
Nombre 5
\ s 4 : . 5 5
d’éprouvettes (4 jusqu’a rupture)

tableau 1V-1 : Caractéristiques des plaques utilisées pour la caractérisation des propriétés
mécaniques du composite

Pour leur caractérisation en traction, les dimensions d’éprouvettes, préparation et
instrumentation sont en accord avec la norme [ISO527-4, 1997]. L’ensemble des essais

effectués est présenté en annexe 6.

IV.1.1.2 Résultats et interprétations
IV.1.1.2.1  Essais longitudinaux

Les essais a 0° permettant de caractériser les propriétés mécaniques longitudinales du
composite ont révélé un comportement en deux phases. Comme le montre la figure 1V-1, le
module longitudinal calculé a partir de la pente initiale de la courbe contrainte/déformation

conduit @ un module inférieur a celui calculé a partir de la pente finale.
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figure IV-1 : Essai de traction longitudinale sur une éprouvette plaque a 0° de 1,2mm
d’épaisseur
Ce comportement non linéaire a été constaté par d’autres auteurs dont Huchette
[Huchette, 2005] qui associe ce phénomene de rigidification en cours d’essai a un
réalignement des fibres. Dans notre cas, le mode de réalisation des plagues, n’assurant pas
une tension optimale pourrait étre a I’origine de cette non-linéarité en traction
longitudinale. Néanmoins, nous considérons que le module longitudinal du matériau dans le
réservoir correspond a celui apres rigidification du fait de la géométrie de la structure, plus

propice a la tension des fibres.

L’ensemble des essais de traction a 0° effectués conduisent aux valeurs moyennes

suivantes pour les deux épaisseurs d’éprouvettes :

E| (en GPa) X (en MPa) Vit
Epaisseur de 1,2mm 11873 238912 0,32/50;
Epaisseur de 2mm 1217 165753 0,325

tableau 1V-2 : Propriétés longitudinales déterminées a partir des essais sur plaques

Alors que les valeurs de module et de coefficient de Poisson sont similaires pour les
deux epaisseurs, la résistance a rupture est bien plus faible dans le cas des éprouvettes de
2mm. La différence de fraction volumique de fibres entre les deux plaques (66,5% pour celle
de 1,2mm et 63,5% pour celle de 2mm) ne permet de justifier I’écart de plus de 30% de la
résistance sens fibres. Des observations microscopiques ont mis en évidence la présence de
porosités dans I’éprouvette de 2mm et aucune dans celle de 1,2mm, ce qui peut expliquer

cette perte de résistance (cf. figure 1V-2).
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figure IV-2 : Photographie de deux sections d’éprouvettes de 1,2mm et de 2mm

Ainsi, dans la suite de cette étude, nous ne conserverons que les propriétés
longitudinales déterminées a partir des essais sur la plaque de 1,2mm d’épaisseur.
IV.1.1.2.2  Essais transverses

Les courbes d’essais a 90° sont caractéristiques d’un comportement élastique linéaire
sans adoucissement visible avant rupture (cf. figure 1V-3).
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figure V-3 : Essai de traction sur une éprouvette plaque a 90°

La rupture de I’éprouvette a lieu rapidement et pour de faibles niveaux de déformation.

La valeur moyenne de module transverse E; obtenue est de 6,23 GPa.

IvV.1.1.2.3 Essais en cisaillement

Les essais a +45/-45 permettant de caractériser les propriétés mécaniques de

cisaillement du composite montre un comportement élastique endommageable du matériau.
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figure IV-4 : Essai de traction sur une éprouvette plaque a +45/-45

De plus, les essais de cyclage (charge/décharge) sur ces éprouvettes présentés dans le
chapitre 111 ont confirmé ce comportement avec la présence de déformations résiduelles liée
en grande partie au comportement viscoélastique de la matrice. La valeur moyenne du

module de cisaillement initial Gy est de 5,9 GPa.

IV.1.2 Essais sur éprouvettes trongons

Conscients que la géométrie du montage pour réaliser les plaques ne représente que
partiellement le procéde d’enroulement filamentaire, des tubes de grand diameétre intérieur ont
été réalises.

IV.1.2.1 Définition des éprouvettes et des essais réalisés

La norme [NF-EN-1393, 1996] présente des essais de traction longitudinales sur
éprouvettes issues de tubes. Parmi les méthodes présentées, la découpe d’une bande
longitudinale dans la paroi du tube a retenu notre attention. Ainsi, en suivant les
recommandations de la norme, nous avons extrait des éprouvettes de tubes de diametre

intérieur 310mm ayant les caractéristiques suivantes :
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Tube a 90° Tube a +45° Tube & £15°
Epaisseur (en mm) 6 6 2
Fraction volumique de
fibres (en %) 65,0 65,0 65,0
Nombre d’éprouvettes 4 3 5

tableau IV-3 : Caractéristiques des éprouvettes courbes utilisées pour la caractérisation des
propriétés mécaniques du composite

La difficulté principale sur ce type d’éprouvettes repose sur la transmission d’effort
aux extrémités. En effet, pour réaliser les essais de traction sur cette géométrie d’éprouvettes
il est nécessaire que les talons rattrapent la courbure et soient donc plats sur les faces
extérieures. La norme [NF-EN-1393, 1996] propose des talons en résine thermodurcissable
renforcée ou non. Ainsi, nous avons choisi de réaliser directement des talons ayant une face
courbe et une face plane en tissus de fibres de verre préimprégnés de facon a obtenir les

éprouvettes présentées sur la figure 1V-5.

figure IV-5 : Eprouvette trongon avec des talons adaptés a sa courbure
IV.1.2.2 Reésultats

Les comportements des éprouvettes lors des essais a 90° et +45° sont tout a fait
similaires a ceux constatés sur les éprouvettes issues des plaques bobinées. Les valeurs de

module sont quant a elles quelque peu différentes puisque le module transverse vaut

8,5'0% GPa et le module de cisaillement 8,002 GPa.
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Les essais a £15° permettent, par identification inverse a partir de la théorie des
stratifiés, de déterminer le module longitudinal du matériau. Ainsi, en s’appuyant sur les
valeurs de module transverse et de cisaillement précédents et du coefficient de Poisson

déterminé sur les essais plaques, la valeur moyenne obtenue pour le module longitudinal est

de 124,17, GPa.

IV.1.3 Essais sur tubes

A titre comparatif et toujours d’aprés la norme [NF-EN-1393, 1996], des essais sur

des tubes longs et de petit diamétre ont egalement été réaliseés.

IV.1.3.1 Définition des éprouvettes et des essais réalisés

Les essais de traction sur tube utilisent un systeme de préhension par pincement

intérieur/exterieur comme le montre la figure suivante :

figure IV-6 : Systéeme de préhension utilisé pour les essais de traction sur tube [NF-EN-1393,
1996]

Ce montage s’est révele relativement satisfaisant sur des tubes ayant des angles
d’enroulement supérieurs ou égaux a 45° malgré I’irrégularité de la surface extérieure des
tubes. En revanche, lorsque les efforts a transmettre deviennent trop importants comme c’est
le cas sur des orientations plus faibles, les tubes glissent dans les mors et ne permettent donc

pas un transfert de charge suffisant.

Les caractéristiques des tubes de 30mm de diameétre intérieur utilisés sont décrites

dans le tableau suivant :
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Tube a 90° Tube a +45°
Epaisseur moyenne (en mm) 2 2
Fraction volumique de fibres
(en %) 65,0 65,0
Nombre d’éprouvettes 2 3

figure IV-7 : Caractéristiques des éprouvettes tubes utilisées pour la caractérisation des
propriétés mécaniques du composite

IV.1.3.2 Résultats et interprétations

Le faible nombre d’éprouvettes permettant de déterminer les propriétés mécaniques du
matériau est lié a la difficulté de réalisation de ce type d’essai. En effet, la qualité du systeme
de préhension repose sur le contact entre des bagues métalliques et les surfaces extérieures
des tubes. Ainsi, un certain nombre d’essais n’ont pu aboutir du fait de la variation

d’épaisseur entrainant une inhomogeénéité de la pression de serrage appliquée et une mauvaise

maitrise du couple.

Sur les essais réalisés, le module transverse obtenu vaut 6,2, GPa et le module de

cisaillement 7,075, GPa.

IV.1.4 Conclusions sur I’ensemble des résultats d’essais

Les propriétes mécaniques du matériau de reférence déterminées a partir des difféerents

essais sont présentées dans le tableau suivant :

E| (GPa) E: (GPa) Gy (GPa) Vit X (MPa)
Essais plaques | 1187 6,2'0% 5,9%3 0,32 238917
Fv(fibres) 66,5% 65,8% 62,5% 66,5% 66,5%
Essais courbes +14 10,6 10,2
Fv(fibres)=65% 12415 8,303 8,05
Essais tubes 401 40,4
Fv(fibres)=65% 6,252 7,054
BILAN pour
Fy(fibres) =65% 124,1 8,5 8,0 0,32 2335

tableau 1V-4 : Récapitulatif des propriétés mécaniques du matériau de référence déterminées

a partir des essais sur plaques, sur éprouvettes courbes et sur tubes
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Les essais sur les éprouvettes issues des plaques ont permis de caractériser directement
les propriétés longitudinales du composite alors qu’il n’est pas possible de bobiner a 0° sur
des géométries telles que des tubes. Comme I’identification inverse par la théorie des stratifiés
ne permet pas d’avoir une bonne estimation du coefficient de Poisson ou de la résistance, ce

sont les résultats de ces essais sur plaques qui ont été conservés.

En revanche, les éprouvettes courbes, c’est-a-dire issues des tubes de grand diametre,
sont celles que nous considérons les plus représentatives de la structure et du procédé. Ainsi,
méme si le module longitudinal est déterminé par identification inverse a partir des essais de
traction a £15°, sa valeur, malgré tout proche de celle obtenue avec les essais plaques, est

jugeée plus pertinente.

Enfin, en ce qui concerne les propriétés transverses et de cisaillement du matériau
composite, les trois types d’essais fournissent trois jeux de données plus ou moins différents.
Les essais sur tubes sont moins représentatifs de la structure réelle du fait de leur faible
diamétre et méritent une étude plus poussée des phénomeénes influents sur la sollicitation : ils
sont donc ecartés. Au méme titre, les essais plaques n’assurent pas un compactage optimal de
la matiére qui est susceptible d’avoir un fort impact sur ce type de propriétés mécaniques.
Ainsi, les modules transverses et de cisaillement obtenus sur les éprouvettes courbes ont

également été préférés pour des raisons de représentativiteé.

Globalement, a partir de trois types d’essais standards differents, les propriétés
mécaniques du matériau dit de référence peuvent fortement varier (jusqu’a environ 30% sur le
module transverse). Il est donc primordial de disposer de moyens permettant de caractériser le

matériau dans un état proche de la structure réelle.

V.2 Essai de mise sous pression interne d’'un anneau

Dans le chapitre I, nous avons abordé la caractérisation mécanique a I’échelle de la
structure. Des essais permettant de reproduire assez fidelement la sollicitation en service du
réservoir (sans les effets liés a la présence des fonds) avaient en particulier retenu notre
attention (cf. partie 1.3.3.1). En effet, les montages développés par Cohen [Cohen et al, 1995]
et Cain [Cain et al, 2009] assurent un champ de pression uniforme sur la circonférence de

I’anneau testé, la ou I’essai normalisé a deux demi-disques s’aveére peu satisfaisant.
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En ce qui concerne notre structure épaisse, c’est le comportement mécanique dans
I’épaisseur qui nous intéresse. Or, les deux montages précédents nécessitent un confinement
de I’anneau testé, assurant leur étanchéité, qui rend impossible I’acces a I’épaisseur de

I’anneau.

Cette partie formalise donc le besoin ainsi que la démarche suivie pour la conception

d’un nouveau montage a partir duquel différentes caractérisations ont pu étre réalisées.

IV.2.1 Objectifs et principe de I'essai
IV.2.1.1 Intéréts liés au développement d’'un nouvel essai

Les deux montages auxquels nous venons de faire référence [Cohen et al, 1995; Cain
et al, 2009] assurent le chargement sous pression interne d’un anneau par déplacement radial
d’un élément appliqué sur son rayon intérieur. Alors que I’un utilise directement une vessie
élastomere, I’autre pressurise par fluide un anneau intermédiaire en téflon en contact avec
I’anneau a tester. Les deux inconvénients majeurs de ces systémes sont, pour notre

application :

= La mise en place de systemes d’étanchéité empéchant I’acces a I’épaisseur de

la structure pendant le chargement,

= L’utilisation d’équipements hydrauliques colteux si I’on veut espérer atteindre

des pressions élevees.

Ainsi, nous avons concu un montage de mise sous pression interne d’un anneau ne
nécessitant pas de systeme hydraulique et donc pas de confinement pour assurer I’étanchéité.
Il permet également d’avoir acces aux faces latérales pour observer certains phénoménes
propres aux structures épaisses comme la variation du champ de déplacements et de

déformations suivant la position dans I’épaisseur grace a un suivi par corrélation d’images.
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De plus, la partie précédente concernant la caractérisation des propriétés planes de
référence du composite a mis en évidence un écart entre les résultats obtenus en fonction du
type d’éprouvettes élémentaires. A I’issue de cette caractérisation, nous avons conclu que les
éprouvettes courbes étaient les plus représentatives du procédé de réalisation du réservoir. Un
essai de mise sous pression interne permet de solliciter un anneau avec un chargement
correspondant a celui d’un tube. 1l correspondrait notamment a une bonne alternative a I’essai
sur deux-demi disques dont I’homogénéité du chargement est critiquable. Ainsi, la
détermination directe des propriétés sens fibres du matériau (module et résistance) serait

possible a partir d’anneaux purement circonférentiels.

IV.2.1.2 Définition du besoin

De maniere générale, I’objectif de I’essai est de charger un anneau sous pression
interne et éventuellement de le caractériser en déterminant la loi pression interne en fonction
de son déplacement radial. Le graphe des interacteurs, présenté sur la figure suivante, permet
d’identifier les fonctions auxquelles doit répondre le dispositif.

Structure a
tester Concepteur

Montage  \oyensde

o
d'essai mesure /
métrologie

' Machinede
Opérateur traction

figure 1V-8 : Graphe des interacteurs du dispositif d’essai de mise sous pression interne d’un
anneau

Ces fonctions, ainsi que leurs caractérisations sont rassemblées dans le tableau IV-5.
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Fonctions Criteres Niveaux
FP1 | Solliciter un anneau avec une pression interne | Pression interne P, 500bar
Lniforme Déplacement interne radial u, 0,54mm
Uniformité de la pression | Ecartde
normale 5% maxi
FP2 | Estimer la pression et le déplacement radial Précision de la mesure de 5%
internes (loi pression/déplacement radial) pression interne
Précision de la mesure de 1%
déplacement radial interne
FC1 | S'adapter aux caractéristiques de la machine de | Effort maximal 100kN
traction Course maximale 500mm
Encombrement latéral maximal 600mm
FC2 | Etre manipulable par I’utilisateur Poids maximal de chaque piece 30kg
FC3 | S’adapter aux dimensions de I’anneau Rayon interne T, 155mm
Hauteur h 15mm
FC4 | Respecter le codt Co0t maximal 10 000€

tableau I1V-5 : Caractérisations des fonctions du moyen d’essai de mise sous pression interne
d’un anneau

Ce dispositif d’essai possede deux fonctions principales :

= Solliciter un anneau avec une pression interne uniforme (fonction principale

relative a la sollicitation de I’anneau FP1),

= Estimer la pression et le déplacement radial internes afin de fournir la loi
pression interne en fonction du déplacement radial de I’anneau (fonction

principale relative a la caractérisation de I’anneau FP2).

Pour limiter les codts et assurer la portabilité du dispositif, nous utilisons une machine
de traction/compression pour fournir I’énergie nécessaire a I’essai (FC1). Pour que celui-ci
soit représentatif du procédé de fabrication, le dispositif doit s’adapter aux dimensions de
I’anneau, c’est-a-dire principalement a son rayon (FC2). Comme pour tout essai de
caractérisation, les dimensions des éprouvettes doivent étre cohérentes avec la taille du
volume élémentaire de référence que I’on souhaite caractériser. La hauteur de I’anneau testé
doit étre choisie en fonction de I’architecture du matériau. Nous avons donc décidé, pour le
matériau composite étudié, de travailler sur des anneaux de 15mm de hauteur. Remarquons
également que I’énergie a fournir pour atteindre un certain niveau de pression étant
directement proportionnelle a sa hauteur, ce paramétre conditionne en grande partie la

réalisation de la fonction contrainte FC1.
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A titre d’exemple, les niveaux inscrits dans le tableau 1VV-5 correspondent & un anneau
issu du réservoir ayant un diametre intérieur de 310mm, une épaisseur d’environ 40mm et
sollicité sous une pression de 500bar. Chaque type d’anneau testé peut conduire a des niveaux

d’exigence différents.

IV.2.1.3 Principe de I’essai

La fonction principale FP1 conduit a concevoir un systeme qui transforme le
déplacement axial (vertical) de la traverse de la machine en un déplacement radial. De plus,
pour atteindre une pression interne importante, il est nécessaire d’amplifier I’effort fourni par

la machine. Le systeme proposé est représente sur la figure 1V-9.

NI
—_——>
N}

__________________________________________________________

Cone ! fi
male i <

IR
>

ro+ Up

| \

figure IV-9 : Description du montage d’essai de mise sous pression interne d’un anneau

Il est constitué d’un cone intérieur (appelé cone male) qui, en se déplacant, déforme un
anneau dont la forme intérieure est conique (appelé cone femelle). Ce déplacement relatif des
deux cdnes génere alors une pression interne sur I’anneau a tester. L’effort axial est repris par
un support sur lequel s’appuie le cone femelle. Ce dispositif peut étre adapté a toutes les
dimensions d’anneaux (rayon et épaisseur) a condition d’avoir a disposition une machine de

traction ou une presse adaptée.

La condition de continuité des déplacements radiaux a I’interface céne femelle/anneau
conduit a avoir également continuité des déformations circonférentielles. Ainsi, si I’on
souhaite atteindre une déformation importante de I’anneau testé, le cdne femelle doit avoir
une limite élastique en déformation supeérieure a celle de I’anneau. Ainsi, comme le montre le

tableau IV-6, seuls les matériaux polymeéres semblent appropriés :
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Module d’élasticité

Limite d’élasticité

Déformation a la

Matériau o limite d’élasticite
moyen (GPa) approximative (MPa)

(%)

Acier
) 210 1275 0,6

36 Ni Cr Mo 16

Alu
70 560 0,8

7049
Titane 110 900 0,82
PAI 5 60 1,2
PAG 3,1 70 2,3

tableau IV-6 : Comparatif des propriétés élastiques de différents types de matériaux
[Chevalier, 1995]

De plus, un céne femelle présentant une raideur faible assure que I’essentiel de I’effort

est utilisé pour charger I’anneau a tester et pas le matériau du céne femelle.

IV.2.2 Dimensionnement du montage d’essai pour répondre a FP1

Le principe de fonctionnement du montage d’essai est relativement simple, mais la

performance du dispositif repose sur le choix des parameétres de conception suivants :

Rayon intérieur moyen du cbne intermédiaire : r.,

limite élastique o,,

Demi-angle au sommet des cones : «,

Rayon intérieur du support : r;,

Rayon extérieur du support : r,,

Le mode de lubrification entre les piéces.

Matériau du cdne intermédiaire : module E , coefficient de Poisson vy

et
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Ces différents paramétres influencent principalement les performances associées a la
fonction principale FP1, c’est-a-dire le niveau de pression et de déplacement atteignables et
I’uniformité de la pression interne générée sur I’anneau testé. Pour déterminer les parameétres
optimaux du montage, nous nous sommes appuyés sur des modeles numérique et analytique
mais également sur des essais de faisabilité realisés avec un prototype. Ainsi, I’influence sur

ces deux critéres des parameétres de conception a pu étre quantifiée.

IV.2.2.1 Définition du prototype

Le développement d’un premier montage adapté a des anneaux de diamétre intérieur
intermédiaire (162,5mm) a été réalisé afin de montrer la faisabilité technique et technologique
de ce type d’essai. Le premier jeu de parametres, présenté dans le tableau 1V-7, a donc été

choisi en partie de maniére intuitive.

A ri (mm) | rsi (mm) | ree (Mm) Matériau cone femelle lubrification
1° 63,63 66 74 PAG6 Solide : MoS;

tableau V-7 : Paramétres du montage de mise sous pression interne d’un anneau ayant un
diamétre intérieur de 162,5mm

Pour faciliter le déplacement entre le cone méle et le cone femelle, le disulfure de
molybdéne (MoS;) qui est un lubrifiant solide, a été choisi pour son efficacité reconnue sous

forte pression.

IV.2.2.2 Choix du demi-angle au sommet du systéme conique

La démultiplication du systeme conique est évaluee a partir du coefficient

d’amplification a, défini et calculé dans I’annexe 7. Comme le montre la figure 1V-10, celui-

ci est limité par le coefficient de frottement f entre les deux surfaces coniques.
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20 ‘
—f=0.05
—f=0.1
15) —f=02 |
o 10 1
5‘\’
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o (degré)
figure IV-10 : Amplification du systéme conique en fonction I’angle o

De plus, sa définition analytique montre que le coefficient d’amplification tend vers

1 . : : . .
n lorsque I’angle du systéeme conique tend vers 0. En pratique, il est donc pertinent de

choisir un angle « assez faible afin d’avoir une capacité de chargement quasi maximale tout
en limitant la hauteur du cone central et la course nécessaire au chargement. Ainsi, pour la

suite, le demi-angle au sommet des pieces coniques est fixé a 1°.

IV.2.2.3 Influence des caractéristiques du support

En faisant I’hypothése d’un comportement axisymétrique, le prototype du montage a
été modélisé par éléments finis (cf. figure 1VV-11) afin d’estimer la variation de la pression

appliquée dans la hauteur de I’anneau testé.

figure 1V-11 : Modele éléments finis correspondant au cas de référence pour I’étude
d’influence
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Les caractéristiques du prototype, rassemblées dans le tableau V-7, ont été utilisées
dans I’étude d’influence suivante en tant que référence. Cette étude porte sur I’influence des
parameétres libres de conception relatifs a cet essai sur I’homogénéité de la pression appliquée
et du déplacement radial imposé dans la hauteur de I’anneau testé. Ces parameétres sont la
position et de I’épaisseur du support ainsi que I’épaisseur du cone femelle.

IvV.2.2.3.1 Influence de la position du support

Intuitivement, le prototype a été congu de fagon a ce que le support soit au plus preés du
cone male (cf. figure IV-11) pour reprendre I’effort axial en minimisant la flexion et le
cisaillement du cone femelle. Nous avons souhaité connaitre I’influence de ce choix de
conception. Le cas de référence est celui pour lequel le support est le plus a gauche possible
(cf. figure 1V-11). Deux autres cas ont été envisagés : un premier ou le support est placé au
milieu de I’épaisseur du cone femelle et un deuxieme ou il est au plus pres de I’anneau testé

c’est-a-dire a droite de la section du cone femelle.

Les deux figures suivantes (figure 1V-12 et figure 1V-13) présentent respectivement le
champ de pression et le déplacement radial intérieur appliqués a I’anneau testé suivant la

position dans sa hauteur, pour une méme valeur moyenne de pression et de déplacement.

58 02
Fression moyenne { Deplacement moyen

BB becerensnimncimiaiannnnnae ] == Cas de rffrence |.......cciccciciiea ] — Cas de référence
o | —— Support au milieu 019 ‘ —— Support au milieu
% 54-‘ Support & droite T Support a droite .
:é 53 ! } E_ 018
gl B —
E‘JU | g 017 = .:"_:_"‘::;'-‘— = ___
gl Teal’ o N
E —— :
E sl E (U [ SR 1
£ | g
S 4r Sost
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a 014}

0k

B ] 10 19 ¢ TJU ] 1IU 19

Position dans la hauteur de I'anneau testé (mm) Position dans la hauteur de I'anneau testé (mm)
figure IV-12 : Pression interne appliquée a figure IV-13 : Déplacement radial intérieur de
I’anneau testé en fonction de la position du I’anneau testé en fonction de la position du
support support

Il apparait clairement que la position du support influe sur la symétrie du champ de
pression appliqué dans la hauteur de I’anneau testé. En effet, lorsque le support est placé a
I’extérieur du montage, la pression devient plus grande en haut de I’anneau de sorte que le

champ de déplacement radial peut étre jusqu’a 25% plus important en haut qu’en bas.
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Ainsi, afin d’assurer un déplacement homogéne dans la hauteur, il est nécessaire de
placer le support au plus au plus prés du cone male. On remarque que, méme dans cette
configuration, le champ de pression présente des surpressions sur les extrémités de I’anneau

du fait des effets de bords et ce, malgré I’'uniformité du deplacement radial appliqué.

IV.2.2.3.2 Influence de I’épaisseur du support

Le prototype a une épaisseur de support de 2,7mm, relativement faible par rapport a
I’épaisseur maximale du céne femelle de 19,6mm. Dans cette situation, le champ de
contraintes de VVon Mises dans le cone femelle présente deux extrema : le premier au point A
(zone de concentration de contraintes locale) et le deuxieme au point B a la fin du contact

avec le support, comme le montre la figure 1V-14.

5, Mises

(Awg: 75%)
+4.6562+08
+T7.000=+07
+6.631e+07
+b.ZbletUy

+2,937etuy
*2.368e+07

PointB

figure IV-14 : Champ de contraintes de Von Mises dans le cone femelle lors de I’application
d’une pression interne d’environ 450bar sur un anneau acier de 9mm d’épaisseur

C’est donc sur cette derniére zone de concentration de contraintes dans le cone femelle

que peut influer I’épaisseur du support ou encore son rayon de raccordement.
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Apres avoir vérifié que ni le champ de pression, ni celui de déplacement radial
n’étaient modifies par I’épaisseur du support, nous avons choisi de faire varier ce parametre
de 2,7mm (référence) a 19,1mm (maximum imposé par I’épaisseur du cdne femelle et son
déplacement radial lors du chargement). Lorsque I’épaisseur du support représente plus de la
moitié de I’épaisseur du cone femelle, soit a partir de 11mm, la zone de concentration de

contraintes au niveau du point B disparait, comme le montre la figure suivante :

—— Cas de référence es = 2.7mm
es =6.8mm

: es = 10.9mm

] i S —— 5 245, 0mind

| ' ; es=19.1mm

(AN -'
SUTI“.“--";':‘L‘“‘;'-"_"“i“_ ...... et e e eI LTS 4+

) RN O WO B—
| B R S
P | ~|

1 1
] 5 10 15 20
Position dans I'épaisseur du céne souple (mm)

Contrainte de Mises 'MPa)
N\
)

figure IV-15 : Champ de contraintes sur la face inférieure du cone femelle en fonction de
I’épaisseur du support pour une pression interne d’environ 450bar sur un anneau acier de
9mm d’épaisseur

L’état de contraintes a mi-hauteur dans I’épaisseur du céne femelle étant identique

quelle que soit I’épaisseur du support, il semble donc préférable de choisir une épaisseur de
support la plus grande possible.

Nous avons confirmé nos choix presque naturels et intuitifs pour les caractéristiques

du support. L’influence de I’épaisseur du cone femelle n’est pas aussi évidente.

IV.2.2.4 Influence de I'épaisseur du cone femelle

Aprés une étude approfondie, il s’avere que I’écart d’uniformité de la pression
appliquée dépend uniquement du rapport entre I’épaisseur du cdne femelle et de la hauteur de
I’anneau. Cet écart passe par un minimum, comme le montre la figure 1\VV-16 ou rO est le

rayon intérieur de I’anneau teste, ri celui du cone femelle et h la hauteur de I’anneau :
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figure 1V-16 : Influence du rapport épaisseur du cone femelle/hauteur d’anneau sur
I’uniformité du champ de pression interne généré

L’écart d’uniformité de la pression est défini a partir de la pression moyenne appliquée

al’anneau P, etde I’écart type sur le champ de pression o dans la hauteur de I’anneau

pression

testé suivant I’équation :

Défaut d'uniformité (%) =100-2eresien (IV.1)

moy

Dans notre cas, la hauteur de I’anneau testé est fixée a 15mm quelle que soit son

diamétre intérieur. L’épaisseur optimale du cone femelle est donc la suivante :

o —f

~0,26 = e,=r—r~3,9mm (IV.2)

Le prototype que nous avons réalisé présente une épaisseur trop importante par rapport
a cet optimum puisque son rapport valant 1,17 correspond a un défaut d’uniformité d’environ
5%.

IV.2.3 Estimation de la pression appliquée pour répondre a FP2

La fonction principale FP2 concerne I’estimation de la pression et du déplacement
radial interne appliqués a I’anneau testé. Cependant ces quantités ne peuvent pas étre

directement mesurées.
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Dans un premier temps, I’objectif est de fournir des outils d’analyse de I’essai
permettant de remonter a la pression moyenne appliquée sur I’anneau testé soit par
I’intermédiaire de I’effort machine, soit par celui du déplacement vertical de la partie centrale

du systeme.

Dans un deuxiéme temps, nous identifierons les parametres du montage ayant une
influence sur la précision de I’estimation de la pression afin d’intégrer ce critére dans le

dimensionnement du montage.

IV.2.3.1 Utilisation de I'effort machine

Comme le montre la figure 1V-17, un phénomeéne de stick/slip a lieu lors de la charge

entre les cones male et femelle.
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figure IV-17 : Evolution de I’effort machine en fonction du temps

Il s’agit d’oscillations de relaxation qui dépendent de la force normale appliquée, de la
vitesse, des états de surface et de la lubrification [Gras, 2008]. 1l y a un temps pendant lequel
le contact a I’échelle microscopique retient son évolution et entraine donc une force de
frottement forte. L’ effort accumulé est relaché par glissement inertiel et ainsi de suite. 1l y a
donc alternance de phases d’adhérence et de glissement représentées respectivement par les
enveloppes vertes et roses (cf. figure 1V-17).
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A partir de I’'une de ces enveloppes et de la valeur du coefficient de frottement ou
d’adhérence entre les deux surfaces coniques, il serait alors envisageable de déterminer le
chargement de pression appliqué au céne femelle, et par extension a I’anneau a tester.
Cependant, le lubrifiant MoS; est responsable d’une variation du coefficient de frottement au
cours de la charge. En effet, sa structure lamellaire est modifiée par la pression du fait du

cisaillement de ces particules les unes contre les autres [Georges, 2000; Gras, 2008].

Ainsi, la mesure de I’effort machine ne permet pas d’estimer correctement la pression
générée au cours de la charge. Il est donc préférable de s’appuyer sur le déplacement axial de

la traverse pour déterminer le chargement sous pression de I’anneau testé.

IvV.2.3.2 Utilisation du déplacement axial de la traverse

Le déplacement axial de la traverse peut permettre d’identifier la pression interne
appliquée a I’anneau testé. En effet, celui-ci entraine le déplacement vertical du céne male qui
impose a son tour un déplacement radial u; et une pression interne p; sur le rayon intérieur du
cone femelle (cf. figure 1V-18). Ce dernier étant confiné entre le cone male et I’anneau a
tester, il subit de la part de ce dernier une pression externe po, tout en lui imposant cette méme

pression et un déplacement radial interne uo.

U; Ug
d Cone Cone

Male Pi Femelle Po Anneau

figure 1V-18 : Schéma de principe du modele analytique utilisé pour la détermination de la
pression interne lors de I’utilisation du montage de mise sous pression d’un anneau

Cette partie a donc pour objectif de présenter le modele analytique, prenant en compte
le comportement du cbne femelle sous cette sollicitation particuliére, qui permet de

déterminer la pression po appliquée sur le rayon intérieur de I’anneau testé.

IV.2.3.2.1  Modéle analytique de traitement de I'essai

Du fait du contraste de raideur entre les cones méle et femelle, le déplacement vertical
du céne male d impose directement le déplacement intérieur du céne femelle u; a partir de la

relation suivante :

u, =d-tan(x) (IvV.3)
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L’objectif est de déterminer la relation entre ce déplacement radial u; imposé au cone
femelle, le déplacement extérieur up par ailleurs mesuré et la pression radiale pp que I’on
souhaite calculer. Le cone femelle ayant un faible angle au sommet, il est modélisé par un
anneau cylindrique soumis a un double chargement de pression : & I’intérieur, avec le céne
male et a I’extérieur, avec I’anneau testé. La solution analytique de ce probleme d’élasticité

permet d’exprimer les déplacements radiaux u; et up en fonction des pressions interne p; et

externe po :
{ui =5 P; +Sio Py (IV 4)
Uy = Sg; P; + Spg Po
Les souplesses sii, Sio, Soi €t Soo S’€Xpriment de la maniere suivante :
(R +r
Sii :E ﬁ‘i‘l/
o —F
S = —2 fi 'ro2
i0 E r02 _ I,i2
, (1V.5)
_E fo - 1
0i — 2 2
Ery—r
I r2+r)
S =T |V~ 2
E ro _ri

Ou r; et ro correspondent respectivement aux rayons intérieurs du céne femelle a mi-
hauteur et de I’anneau a tester et ou E et v sont le module élastique et le coefficient de Poisson

du cone femelle.

Pour résumer, a partir des équations (IV.3) a (IV.5), il est possible d’avoir acces a la
pression interne appliquée a I’anneau testé po par I’intermédiaire du déplacement vertical du

cone male d et du déplacement radial intérieur de I’anneau testé u :

. -tan
P, = SooSii [&_ Soi ta (CZ) dj (|V6)
So0Sii ~ SioSoi \ Soo SooSii
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Expérimentalement, le déplacement vertical du cone méle est directement accessible
grace au déplacement axial de la traverse. En revanche, le déplacement radial intérieur de
I’anneau testé doit étre mesuré par un dispositif spécifique. Nos propositions a ce sujet sont

les suivantes :

= Dans le cas d’un anneau fin, I’hypothése de déplacement radial extérieur

équivalent au déplacement radial intérieur peut étre faite ;

= Dans le cas d’un anneau épais, I’épaisseur de I’anneau est observée et le

champ de déplacement est estimé par corrélation d’images.

Méme si le modéle analytique représente bien le comportement du montage, ce
qui a été verifié par des simulations éléments finis, la précision de I’estimation de la pression
dépend des incertitudes sur les grandeurs qui interviennent dans I’équation (IV.6). Les
caractéristiques géomeétriques du dispositif (ro, ri et «) sont précisément mesurées par
métrologie sur une Machine a Mesurer Tridimensionnelle (MMT). En revanche, les propriétés
mécaniques du matériau du céne femelle, le déplacement axial de la traverse ou encore le
déplacement radial intérieur de I’anneau testé sont susceptibles de présenter une certaine

erreur entre la valeur relevée ou mesurée et la valeur réelle.

IV.2.3.2.2 Caractérisation du module d’élasticité du cone femelle

Alors qu’une variation de 10% du coefficient de Poisson entraine une modification de
1,4% de la pression interne calculée, une augmentation de 10% du module d’élasticité du

matériau du cdne femelle impacte dans les mémes proportions la pression.

L’explicitation des expressions des constantes s, dans I’équation (I1VV.6) permet de
faire apparaitre le module d’élasticité en facteur de I’expression de la pression interne (forme

compléte présentée en annexe 7) :
p,=E-f(v,r,,r,a,u,,d) (Iv.7)

Ainsi, nous avons donc choisi de supposer connu le coefficient de Poisson du PA6
(v =0,35) et d’identifier le module d’élasticité du PA6 directement sur le montage puisque le
comportement mécanique des polymeres dépend fortement du type et de la vitesse de
sollicitation [Combette et al, 2006; Shan et al, 2007; Halary et al, 2008] ou encore de la

mise en ceuvre du polymere (jonc coulé dans notre cas).
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Le montage décrit dans la partie 1V.1.2.1 a donc éte utilise, pour cette étape de
caractérisation, sur deux anneaux acier de 4,25mm et 9,35mm d’épaisseur (notée e;) et dont le

module d’élasticité est connu (E, =210GPa). L’hypothése d’anneau fin permet de
déterminer directement la pression interne po a partir des déformations circonférentielles ¢,

expérimentalement relevées par les jauges de déformation :

&, e -E
p, =—%—2 -2 ra a (Iv.8)
0

De méme, la valeur du déplacement radial intérieur est calculée a partir de la

déformation circonférentielle et du rayon intérieur :
uO = rO .6‘99 (IV9)

Ainsi, la seule variable a determiner dans I’équation (1V.7) est le module d’élasticité

du PAG. Les résultats de I’identification inverse sont présentés dans le tableau suivant :

Anneau testé Module d’élasticité du cbne femelle (GPa)
Acier 4,25mm 2,78
Acier 9,35mm 2,85

tableau 1V-8 : Module d’élasticité du matériau du céne femelle identifié & partir d’essais sur
anneaux acier

La valeur de module d’élasticité du matériau du cone femelle est donc estimée a
2,8GPa avec le type et la vitesse de sollicitation correspondants a son utilisation dans le
montage de mise sous pression. Cette valeur est en bon accord avec le module a 3,1GPa

donné par le fournisseur de la matiere premiere.

IV.2.3.2.3 Influence du contraste de raideur entre le c6ne femelle et I'anneau
testé

Pour poursuivre la démarche entamée dans la partie précédente, nous avons souhaité
quantifier I’influence des imprécisions de mesure du déplacement radial interne de I’anneau
U et du déplacement vertical du céne male d. L expression de la dispersion sur le calcul de po
montre que I’effet de ces deux éléments est fonction de deux facteurs d’amplification faisant

intervenir un contraste de raideur entre le cone femelle et I’anneau testé :
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o E ou d
O _oE +contraste - —2* —(contraste —1)5— (1V.10)
p, E U d

L’expression du contraste est explicitée en annexe 7. La raideur du cone femelle dans
la configuration du montage (chargement essentiellement radial) est conditionnée par son

déplacement radial, celui-ci est d’autant plus grand que le céne femelle est épais. La variation
. r-r I o
du contraste en fonction du rapport % (également utilisé pour I’optimisation de

I’épaisseur du cbne femelle) montre qu’il faut que le polymeére soit souple et donc épais par
rapport a I’anneau testé pour limiter I’influence de la dispersion de up et d sur le calcul de

pression (cf. figure 1V-19).

— Anneau circonférentiel |.._

A : | — — Anneau 40mm

Cantraste

; i i i i i
= 0 0.5 1 15 2 25 3
Rapport (rO-ri)/h

figure 1V-19 : Evolution du contraste en fonction du rapport (ro-ri)/h pour deux types
d’anneaux différents

Les courbes bleu et rouge de la figure 1V-19 présentent respectivement le cas d’un
anneau épais issu du reservoir (ro=155mm) et celui d’un anneau circonférentiel fin

(ro=81,25mm et épaisseur de 1,2mm).

Il'y a donc une certaine contradiction entre le critere d’estimation et celui d’uniformité
de la pression appliquée concernant les dimensions du cone femelle. La minimisation de
I’influence des imprécisions de mesure conduit a choisir des épaisseurs de cone femelle telles

que :

0y (IV.11)
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D’aprés la figure 1V-16, un tel choix conduit a un défaut d’uniformité supérieur ou
égal a 5%.

A titre indicatif, dans le cas d’un anneau circonférentiel de 1,2mm d’épaisseur, la
valeur du contraste est de 7,25 (cf. figure 1\VV-19 pour un rapport de 1,17). L’ imprécision
maximale commise sur le calcul de la pression interne peut étre estimée en fonction des

erreurs sur :
= La détermination du module du PAG6 soit environ 0,1GPa,

» La mesure du déplacement radial intérieur de I’anneau testé, soit, dans le cas

ou I’imprécision est la plus grande (jauges de déformation), environ 0,01mm,

= Le déplacement de la traverse, soit 0,5mm principalement liés a la raideur des

différents éléments du montage et de la machine.

L’ imprécision maximale sur la pression, calculée a partir de I’équation (I1V.10) et
cumulant donc I’ensemble des erreurs maximales envisageables sur chacun des parametres

mesurés, est de 13,7% dans le cas des anneaux circonférentiels pour leur pression de rupture.

IV.2.4 Conclusion sur le dimensionnement du montage

Cette partie a permis de montrer que le montage proposé est un bon moyen
d’appliquer une pression interne relativement uniforme sur un anneau a condition de faire

quelques choix de dimensionnement pertinents.

Néanmoins, il apparait difficile d’assurer a la fois une pression uniforme optimale et
d’estimer sa valeur. 1l s’agit donc de trouver le meilleur compromis en fonction de I’objectif
principal de I’essai. Ainsi, la suite de ce travail porte sur les deux cas d’études présentés sur la

figure 1VV-19 pour lesquels nous avons deux objectifs distincts :

= Sur la portion de réservoir, c’est le comportement mécanique global sous

pression interne et dans I’épaisseur qui est étudie,

= Sur les anneaux purement circonférentiels, c’est la caractérisation du module et

de la résistance sens fibres du composite qui nous intéresse.
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Le premier s’appuiera donc principalement sur la fonction principale FP1 concernant
la qualité de la sollicitation alors que le deuxieme nécessitera une bonne estimation du

chargement appliqué sur I’anneau au cours de I’essai c’est-a-dire la fonction principale FP2.

IV.2.5 Etude du comportement mécanique de I'anneau épais

Ce nouvel essai a été imaginé et concu dans le but d’observer I’épaisseur du réservoir
lors de son chargement sous pression interne. C’est donc sur I’étude du comportement

mécanique d’un anneau issu du réservoir que porte cette partie.

IV.2.5.1 Dispositif d’essai

Deux anneaux de 15mm de hauteur ont été découpés dans le tube représentatif du
réservoir également utilisé dans le chapitre Il. Leur diametre intérieur étant de 311,8mm
exactement, un nouveau montage de mise sous pression a été réalisé. Notre objectif principal
est de solliciter les anneaux sous une pression la plus uniforme possible pour ensuite étudier
leur comportement mécanique dans I’épaisseur, ce qui correspond a la fonction principale
FP1. Ainsi, I’épaisseur du cone femelle a éte choisie de facon a ce que le défaut d’uniformité
soit minimal (environ 2%). De plus, I’épaisseur du support est la plus grande possible, c’est a
dire que son rayon extérieur est égal au rayon intérieur de I’anneau testé et son rayon intérieur
est au plus prés du céne méle en considérant le déplacement radial intérieur du polymeére sous

charge maximale. Les différents parametres du montage sont récapitulés dans le tableau 1V-9.

o ri (mm) | rsi (mm) | ree (Mm) Matériau cone femelle Lubrification
1° 151,27 152 155,9 PAG MoS;

tableau IV-9 : Paramétres du montage de mise sous pression interne d’un anneau ayant un
diametre intérieur de 311,8mm

Comme le montre la figure 1V-20, les essais réalisés ont été multi-instrumentés :
» Cing jauges de déformations sur la circonférence de I’anneau testé,
= Cinq capteurs de déplacements LVDT sur la circonférence de I’anneau testé,

= Un appareil photo haute résolution pour la corrélation d’images dans

I’épaisseur de I’anneau.
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Les jauges de déformations et les capteurs de déplacement mesurent respectivement
les déformations circonférentielles et les déplacements radiaux extérieurs de I’anneau testé.
L appareil photo est orienté perpendiculairement a I’épaisseur de I’anneau via un systeme
élévateur et des tables micrométriques, I’ensemble assurant un deplacement dans les trois
directions. L’objectif photographique choisi permet d’observer une zone de 24mm par 36mm.

La plus grande direction est orientée dans le sens de I’épaisseur de la paroi du réservoir.

Le mouchetis réalisé a la peinture noire et blanche sur I’épaisseur de I’anneau (cf.

figure 1VV-20) permet d’effectuer une mesure de champ par corrélation d’images.

Tube
intermédiaire

Appareil
Coébne male photo haute
résolution
Anneau
40 mm
Tables

micrométriques

Jaugede
déformations

Capteurde
déplacements

figure 1V-20 : Dispositif complet d’essai de mise sous pression interne de I’anneau issu du
réservoir

IV.2.5.2 Champ de déplacements et de déformations dans I'épaisseur

La corrélation d’images a été utilisée pour déterminer les champs de deplacements
radiaux, de déformations radiales et circonférentielles dans I’épaisseur de I’anneau mis sous

pression.
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IV.2.5.2.1  Corrélation d'images et effets de bords

Un modele éléments finis axisymétrique a été utilisé pour modéliser une pression
interne pure appliquée a un anneau ayant les caractéristiques de celui issu du réservoir : une
hauteur de 15mm, 57 couches d’environ 0,69mm d’épaisseur chacune et les propriétés
matériaux correspondantes (cf. tableau 1V-4). Le maillage du modeéle est particuliérement fin :
80 éléments quadratiques par couche avec une diminution de leur taille prés des interfaces. Il
s’agit ici de vérifier la validité des observations réalisées sur la face supérieure de I’anneau
par rapport aux effets de bords.

La modélisation a montré que les champs de déplacement radial et de déformations
circonférentielles sont identiques dans I’épaisseur de I’anneau que le relevé soit effectué a mi-
hauteur ou sur une des faces (supérieure ou inférieure). En revanche, les déformations radiales
sont particulierement influencées par les effets de bords, comme le montre la figure 1V-21. On
notera, d’autre part, que le modele analytique, faisant I’hypothese d’un tube infiniment long
donne des résultats similaires a ceux obtenus a mi-hauteur a partir de la simulation éléments
finis de I’anneau de 15mm.

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
° s
—~ 0,1 / )ﬁ)
g =]
o 0,2 Pl 7
- 0,3 ..
< /h 4| !'M/ h u
c . :
® -0,5 — ,&1" .
£ | n = face supérieure
S
:.g 0,6 e mi-hauteur
a -0,7 h modele analytique
-0,8 |

Rayon adimensionné dans I'épaisseur

figure IV-21 : Champ de déformations radiales dans I’épaisseur d’un anneau sous une
pression de 500bar en fonction de la position dans sa hauteur de 15mm et du type de
modélisation

Ainsi, les observations de I’épaisseur de I’anneau au cours de I’essai de mise sous
pression interne sont susceptibles de donner acceés a la variation du déplacement radial et des
déformations circonferentielles. Seule une tendance d’évolution des déformations radiales

pourrait potentiellement étre extraite de ces mémes observations.

202



Caractérisation mécanique du matériau et de la structure

IV.2.5.2.2 Identification par corrélation d’'images des déplacements et des
déformations

La corrélation d’images a été réalisée sur les photos prises au cours de I’essai a I’aide
d’un logiciel de traitement adapté sur des imagettes de 0,565mm de c6té, soit 64 pixels. Apres
traitement, les déplacements radiaux, les déformations circonférentielles et radiales sont

déterminés sur une longueur de 27,8mm, de 1,6mm a 29,4mm dans I’épaisseur de I’anneau.

Comme I’a montré I’analyse numérique précédente, le champ de déformations radiales
est trop perturbé par les effets de bords pour pouvoir étre exploité (cf. figure 1V-22), d’autant
plus que I’amplitude des variations d’une couche a I’autre est plus importante que celle
estimée a partir du modéle éléments finis.

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1

AV\,‘ A - - AA
A A A

A 2 A A Corrélation

Déformation radiale (%)
o
[e)]
>
>
il
b
b
[
»P
>y

=== Simulation
AA |

Rayon adimensionné dans I'épaisseur

figure 1V-22 : Comparaison entre les champs de déeformations radiales simulés et celles
identifiées par corrélation d’images pour une méme pression appliquée

L’identification du déplacement radial en un point sur le rayon intérieur de I’anneau

montre une évolution relativement linéaire au cours du chargement (cf. figure 1V-23).
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0,6

0,5

0,4 A A A

0,3 'y

0,2 Al‘ 7
A A
0,1 A

Déplacement radial intérieur (mm)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600
Temps (s)

figure 1V-23 : Evolution du déplacement radial au cours de I’essai par corrélation d’images
sur la face supérieure et a I’intérieur de I’anneau

La mesure des déformations circonférentielles est sensible a la netteté de I’image, c’est
pourquoi les tables micrométriques permettent de la corriger entre chaque image. Dans ces
conditions, I’évolution des déformations circonférentielles dans I’épaisseur de I’anneau est
similaire a celle calculée a partir du modéle analytique épais présenté dans le chapitre
précédent. En effet, comme le montre la figure 1\VV-24 sur une image en fin du chargement, en
prenant une pression de 500bar et en supposant connues les propriétés élastiques de I’anneau,
le champ de déformations circonférentielles obtenu avec le modele épais (courbe bleue) est en
trés bon accord avec celui obtenu expérimentalement (cercle rose pour la corrélation d’image

et croix rouge pour la jauge).
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figure 1V-24 : Déformation circonférentielle dans I’épaisseur de I’anneau issu du réservoir
pour une pression interne appliquée de 500bar

Ainsi, les observations dans I’épaisseur de I’anneau lors de son chargement confirment
I’évolution du champ de déformations circonférentielles dans I’épaisseur calculée par le
modele analytique épais. Néanmoins, les hétérogénéités n’étant pas suffisamment marquées
sur la structure testée, la précision de mesure des deéformations par corrélation d’image

(environ 3.10™) ne nous permet pas d’observer les effets de ces hétérogénéités.

IV.2.5.3 Détermination de la pression interne appliquée

Le modele analytique de traitement de I’essai, présenté dans la partie 1V.2.3.2.1,
permet également d’estimer la pression appliquée dans la mesure ou on dispose du
déplacement radial intérieur, primordial dans le cas d’un anneau aussi épais. La régression
linéaire faite sur le champ de déplacement identifié par corrélation d’images permet de donner
une bonne estimation de son évolution au cours de I’essai (cf. figure 1V-23). Il est alors
possible d’estimer relativement simplement la pression appliquée a partir du déplacement
radial intérieur issu de cette régression (cf. équation 1V.12) et du déplacement axial de la

traverse correspondant, aux mémes instants lors de I’essai.

Ainsi on estime en fin du chargement la pression imposée a 650bar. Pour cet essai le
contraste de raideur est de 6,2 (figure I'V-19) ce qui conduit a une incertitude sur I’estimation

de la pression d’environ 20%.
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Le champ de déformations correspondant a cette plage de pression obtenue avec le
modele analytique est tracé sur la figure 1V-24. On notera que les déformations mesurées sont

bien dans I’enveloppe d’incertitude.

Comme attendu, a partir des choix de conception faits sur ce montage, il n’est pas
possible d’estimer directement la pression appliquée sur I’anneau avec un niveau de précision
correct. Il est nécessaire dans ce cas d’utiliser le modeéle analytique du réservoir épais et au

moins une mesure de déformation pour déterminer la pression interne appliquée.

En conclusion cet essai ouvre des perspectives sur la caractérisation des anneaux ou
tubes épais. Par exemple, on peut imaginer caractériser des anneaux réalisées avec d’autres
parameétres procédé ou méme d’autres procédés (RTM, infusion, placement de fibres, ...) Cet
essai pourrait également étre utilisé pour observer I’effet d’un gradient de températures dans
I’épaisseur (cas du remplissage d’un réservoir), I’effet d’un vieillissement ou celui d’un

endommagement localisé (étude de la tolérance aux dommages).

IV.2.6 Identification des propriétés sens fibres sur anneaux
circonférentiels
La caracterisation des propriétés sens fibres d’un composite bobiné ne peut étre
réalisée directement qu’a partir d’éprouvette plaque (cf. partie 1V.1) ou d’anneaux en traction
circonférentielle, les éprouvettes courbes n’ayant permis que leur identification par méthode
inverse. La dispersion autour de la valeur de module longitudinal déterminé sur les essais
plaques a montré que ce type d’éprouvette n’est pas optimal en termes de représentativité du

procédé d’enroulement filamentaire.

Nous proposons donc dans cette partie d’évaluer I’intérét de I’utilisation du montage
de mise sous pression interne en tant qu’alternative a I’essai sur demi-disques pour la

caractérisation des propriétés mecaniques sens fibres du composite.

IV.2.6.1 Description de I'essai

Les éprouvettes utilisées pour la caractérisation des propriétés sens fibres sont des
anneaux bobinés uniquement dans la direction circonférentielle (angle réel de 89,4°). lls ont
un diameétre intérieur de 162,5mm leur permettant de s’adapter au montage prototype et une
épaisseur moyenne de 1,2mm assurant de les tester jusqu’a rupture avec la course de cbne

disponible.
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Les essais réalisés ont été instrumentés avec trois jauges de déformation réparties a

120° sur la circonférence des anneaux dans la direction des fibres.

IV.2.6.2 Détermination des propriétés sens fibres

La pression interne appliquée a I’anneau est calculée a partir des parameétres
géométriques du montage, des déformations circonférentielles et du déplacement de la

traverse relevés sur la machine de traction.

Les anneaux étant fins, la moyenne des déformations circonférentielles extérieures
déterminées a partir des trois jauges est utilisée pour calculer le déplacement radial intérieur
de I’anneau (cf. équation (1VV.9)). Ainsi, la pression est calculée pour chaque couple de valeurs

(&,,, d) relevé au cours de I’essai (cf. équation (IV.6)). La courbe pression interne en fonction

du déplacement radial intérieur est alors représentee sur la figure 1\V-25.

figure 1V-25 : Courbe pression interne déplacement radial sur un essai de mise sous pression
d’un anneau circonférentiel de 1,2mm d’épaisseur

La premiére et la derniere partie de la courbe pression/déplacement obtenue
expérimentalement (courbe bleue) ne correspondent pas a un comportement linéaire (la droite
verte en pointillés représentant la régression linaire de la fin de I’essai) Un certain

nombre de causes de non-linéarité en début et fin d’essai ont donc été supposées :
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= Un défaut de circularité des anneaux circonférentiels,

= Un défaut de circularité des cones femelle,

= Un jeu entre le cdne femelle et I’anneau circonférentiel

= Un écart d’angle entre les deux éléments du systeme conique,
» Un comportement non linéaire de la machine de traction,

= Une plastification du polymeére au cours de I’essai.

Dans un premier temps, la courbe effort/déplacement de la machine
(caractérisant sa raideur) a été déterminée lors d’un essai de compression pure entre deux
plateaux. Celle-ci évolue en effet en fonction de la charge suivant une loi puissance en début
de chargement pour ensuite devenir linéaire. Néanmoins, lorsqu’elle est superposée au
déplacement de la traverse calculé a partir des simulations, elle n’a pas d’effet significatif sur
la forme de la courbe pression/déplacement en début de charge. En revanche, la raideur de la
machine est responsable d’une augmentation artificielle de la raideur de I’anneau teste et donc
d’une légére surestimation de la valeur du module de I’anneau de 1,6% dans notre cas. Pour la
suite, nous avons soustrait le déplacement lié a la raideur de la machine au déplacement axial

de la traverse mesuré.

L’influence des autres causes de non-linéarités (plasticité, jeu et défauts de

forme) a été évaluée a partir d’un modele éléments finis 3D.

Rapidement, les défauts de circularité de I’anneau et du cone femelle (de
I’ordre de 0,1mm) et la présence de jeu (inférieur a 0,05mm) ont été écartés car aucun de ces
deux parametres n’a d’effet non linéaire sur la courbe de chargement. En effet, leur influence
ne porte que sur un retard de chargement générant une Iégere surestimation de la pression
appliquée (translation de la courbe vers le haut) puisqu’une partie du déplacement axial n’est
pas utilisée pour charger I’anneau mais seulement pour compenser le jeu et corriger les

défauts de forme.
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En ce qui concerne la prise en compte d’un comportement élastoplastique du cone
femelle, la modélisation éléments finis a montré que ce comportement est responsable de
I’augmentation de pression calculée par le modéle analytique en fin d’essai. En effet,
expérimentalement si le matériau polymere plastifie, une partie du déplacement de la traverse
est « perdue » ce qui se traduit dans le modele analytique par une augmentation artificielle de
la raideur de I’anneau testé. C’est donc ce phénomene qui est a I’origine de la non-linéarité a
la fin de I’essai (cf. figure 1V-25).

Enfin, sur les cones femelles utilises dans la caractérisation des anneaux
circonférentiels, un angle moyen de 0,8° a été mesuré au lieu de I’angle de 1° du cdne méle. Il
s’avere que le cbne male, tres raide, impose I’angle a 1° ce qui se traduit par une premiére
partie de courbe non linéaire comme le montre la figure 1V-25 (courbe rose).

L’allure obtenue est cohérente a celle obtenue expérimentalement (courbe bleue).

La détermination du module d’élasticité sens fibres de I’anneau testé E, est faite a
partir de sa raideur k, correspondant par définition au coefficient directeur de la courbe

pression/deplacement (cf. la régression linéaire sur la figure 1\VV-25) et de I’équation suivante :

E, =-2 (IV.12)

Ou ry est le rayon interne de I’anneau testé et e, son épaisseur.

L’ensemble des valeurs de modules ainsi que de déformations et de contraintes a
rupture sens fibres (calculées a partir du module et de la déformation a rupture) sont

regroupées dans le tableau suivant :
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| Module d’élasticité Déformation a Estimation de la contrainte
Anneau teste .
(GPa) rupture (%) a rupture (MPa)
1 14575 N.D. N.D.
2 148°% 1,24 1835
3 14373 1,32 1888
4 1517 1,34 2023
Moyenne 14742 1,350 191575

tableau IV-10 : Module d’élasticité et déformation a rupture sens fibres des anneaux
circonférentiels testés par mise sous pression interne

En comparant ces résultats a ceux obtenus sur les éprouvettes plaques, on remarque
que la valeur moyenne de résistance a rupture sens fibres est inférieure de 18% a celle relevée
lors des essais plaques. En effet, le pas de bobinage crée un léger désalignement des fibres par
rapport a la direction circonférentielle ce qui fait que le mode de rupture constaté sur les
anneaux est une forme de délaminage a I’origine de I’effilochage de I’anneau sans rupture de
fibres dans une section (figure 1V-26) Méme si la désorientation des fibres est également
présente sur les éprouvettes plaques, elle n’engendre pas le méme type de rupture, et ceci peut
expliquer en partie I’écart obtenu. Dans les deux cas, la valeur de résistance déterminée sera

inférieure a la résistance réelle sens fibres.

figure IV-26 : Anneau circonférentiel de 1,2mm aprés essai de mise sous pression interne
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La valeur moyenne du module longitudinal déterminée par essai de mise sous pression
est également supérieure de 18% a celle obtenue a partir des essais plaques pour un méme
taux de fibres. Les phénomenes non-linéaires en début et fin d’essai n’influent pas sur la
détermination du module puisque celle-ci est réalisée sur la partie linéaire de la courbe. En
revanche, la dispersion sur I’estimation de la pression de 13,7% (cf. partie 1V.2.3.2.3) se
retrouve sur la détermination du module sens fibres de sorte qu’il est estimé avec une
précision d’environ 20GPa (cf. tableau 1VV-10). Il semble néanmoins plus élevé que lors des
essais plaques ce qui pourrait étre lié a une meilleure représentativité du procédé de

fabrication sur ces anneaux de diameétre intermédiaire.

Globalement, les résultats obtenus sont donc particulierement encourageants et
méritent de faire I’objet d’une étude plus approfondie pour améliorer la confiance sur
I’estimation de la pression appliquée. Pour cela des essais sur matériaux connus (alliage

d’aluminium, acier...) sont en cours.

IV.3 Conclusion

Ce chapitre nous a permis de montrer toute la complexité de la caractérisation du
matériau composite si I’on souhaite prendre en compte la spécificité du procédé

d’enroulement filamentaire.

Parmi les essais normalisés réalisés, les éprouvettes troncons semblent étre les plus
satisfaisantes en termes de dispersion des résultats expérimentaux et de représentativité du
procédé. Néanmoins, dans la deuxiéme partie de ce chapitre, nous proposons un nouvel essai
de mise sous pression interne d’un anneau a partir d’une machine de traction standard. Les
résultats obtenus ont montré le potentiel de I’essai aussi bien pour solliciter sous pression
interne une structure épaisse que pour caractériser un matériau bobiné. Cet essai permet de
compléter judicieusement la pyramide des essais disponibles pour caractériser et

dimensionner un réservoir.
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Ce chapitre synthétise les travaux présentés et les résultats obtenus. Les perspectives

résultant de ces travaux sont ensuite développées.

V.1 Conclusions

Le développement de la filiere hydrogéne nous a conduit a travers le programme H,E
a étudier son stockage. Celui-ci se fait dans des réservoirs avec un liner polymere sur lequel

sont bobinées des fibres de carbone imprégnées par une résine €époxy.

L’état de I’art sur les structures bobinées et épaisses nous a permis d’identifier
différents parametres procédé pouvant étre a I’origine d’hétérogénéités dans la matiére. Ainsi,
I’épaisseur et la teneur en fibres des couches sont susceptibles de varier suivant I’orientation
et la position de ces couches dans I’épaisseur du fait de I’application de la tension de meche et
de la présence de zones de chevauchement. La tension de méche ainsi que la cuisson en étuve
sans application de pression peuvent également entrainer une variation des propriétés
mécaniques du composite dans I’épaisseur de la structure. Enfin, le champ de températures
percu par le matériau au cours de sa cuisson provoque un préchargement d’origine thermique
générant des contraintes qui se superposent a la sollicitation en service du réservoir. Le
chapitre 1 a également permis d’identifier les techniques adaptées a la caractérisation des

propriétés réelles de la structure.

Ainsi au cours du chapitre Il, I’introduction de thermocouples dans la matiére au cours
de la réalisation d’un réservoir a montré une polymérisation en deux étapes : a température
ambiante au cours du bobinage, ou une exothermie, synonyme de réaction des chaines du
polymere, a lieu et lors du cycle en étuve, le champ de températures dans I’épaisseur n’est pas
homogeéne. En effet, il existe une différence de 20°C entre le cceur et I’intérieur ou I’extérieur
de la structure du fait de la faible conduction thermique du matériau. Cette différence de
températures a I’issu du palier de cuisson n’a pourtant pas entrainé de variation sur le module
de la matrice caractérisé dans I’épaisseur de la structure par nano-indentation. Ensuite, la
détermination des propriétés mécaniques hors-plan a été réalisée, en traction et en
compression, sur des éprouvettes spécifiques découpées dans I’épaisseur du reservoir. Les
résultats conduisent a une valeur de module hors-plan Iégerement inférieure a celle du module
transverse de réference, ce qui peut entrainer une remise en compte de I’hypothése d’isotropie
transverse classiquement utilisée pour I’étude du comportement mécanique des structures

épaisses. Enfin, I’épaisseur des couches ainsi que leur fraction volumique de fibres et de
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porosités ont été étudiées par analyse d’images et microtomographie. Ces deux types
d’analyses ont montré que I’épaisseur et la teneur en fibres des couches dépendent de leur
orientation alors que le taux volumique de porosités présente une variation commune a
I’ensemble des orientations dans I’épaisseur avec les deux extrema a I’intérieur et a I’extérieur
et le minimum au cceur de la structure. Par ailleurs, les analyses microtomographiques ont
permis d’identifier une forme privilégiée de porosités, allongée dans la direction des fibres,

directement liée au mode de réalisation des pieces.

Dans le chapitre Ill, un modele analytique épais enrichi a alors permis d’évaluer
I’influence de chacune de ces hétérogénéités caractérisées sur la pression d’éclatement du
réservoir. Seules les porosités et la variation de valeur du module transverse se sont révélées

relativement influentes en entrainant une perte significative de la résistance de la structure.

L’influence d’un écart entre le module transverse utilisé pour la modélisation et le
module réel a été étudiée au vue des écarts constatés a partir de différentes méthodes de
caractérisation de cette propriété sur des éprouvettes de référence. En effet, celles-ci se
doivent d’étre représentatives a la fois du materiau (bobinage et imprégnation par la résine)
mais également de la qualité de la matiére (mise en forme et géométrie équivalentes). Le
chapitre 1V a montré que ces conditions semblent correspondre aux éprouvettes de type
trongon issues de tubes de grand diameétre. Cependant, les propriétés sens fibres ne sont pas
directement identifiables sur ce type d’éprouvettes. S’il est possible de déterminer de maniére

indirecte le module sens fibres, nous ne pouvons pas déterminer la résistance sens fibres.

Ainsi la conception d’un nouvel essai de mise sous pression interne d’anneau a été
proposée pour permettre de caractériser le comportement mécanique aussi bien a I’échelle de
la couche qu’a I’échelle de la structure. Les premiers résultats sur anneaux circonférentiels
montrent que cet essai est une alternative intéressante a I’essai a deux demi-disques en
assurant un champ de pression homogene sur la circonférence de I’anneau testé. Les essais sur
anneaux épais ont permis par la mesure du champ de déplacements et de déformations sur
I’une des faces de valider le modele analytique proposé dans le chapitre 3. Ce type d’essai
peut s’avérer trés intéressant pour étudier I’effet du procédé de fabrication sur le

comportement d’anneau ou de tube.
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V.2 Perspectives

Les résultats obtenus dans le cadre de ce travail amenent a envisager plusieurs pistes

de développements futurs sur des aspects précis.

De manicre générale, les modeles analytiques utilisés pour réaliser 1’é¢tude d’influence
reposent sur des hypotheses fortes. C’est notamment le cas lors de la prise en compte des poro-
sités : la microtomographie a montré qu’elles ont une forme treés allongée avec une orientation
privilégiée alors que le mode¢le analytique fait I’hypothése d’une forme sphérique et d’une ré-
partition homogeéne dans la matiére. Ainsi, il semble particuliérement important de développer

de nouveaux mode¢les permettant de rendre compte des spécificités du matériau bobiné.

En nano-indentation, nous avons pris de nombreuses précautions concernant le choix
de la zone indentée ainsi que la profondeur de I’indentation lors de la détermination de la
valeur du module de la matrice. Les travaux de [Gregory et al, 2005] peuvent étre
approfondis en utilisant une représentation des zones indentées plus proche du cas réel. Ainsi,
une modélisation éléments finis de I’indentation au sein de la résine entouree de fibres
permettrait de retrouver la courbe donnant I’évolution du module d’élasticité de la résine en

fonction de la profondeur de pénétration de I’indenteur et du milieu environnant (les fibres).

La cinétique de polymérisation de la résine pourrait étre simulée afin de prendre
directement en compte les effets liés a I’épaisseur importante de la structure et aux cycles de
cuisson sur la prédiction des propriétés hors-plan et de la matrice. Cet aspect s’aveérerait
incontournable pour des cycles plus courts envisagés pour la production en série des

réservoirs.

Il serait également intéressant d’optimiser les parametres du procédé d’enroulement
filamentaire par rapport aux constats de variation de la fraction volumique de fibres et de
porosités dans I’épaisseur. D’ailleurs, I’influence des porosités ayant été demontrée, leur
caractérisation dans toute I’épaisseur de la structure pourrait étre réalisée. Elle pourrait alors
permettre d’alimenter un modele de calcul analytique plus réaliste prenant en compte la

géomeétrie allongée et I’orientation des porosités suivant la direction des fibres.
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Enfin, nos plus grandes attentes concernent 1’essai de mise sous pression interne d’ un anneau
qui s’est révelé particuliérement prometteur autant dans le domaine de la caractérisation des pro-
priétés sens fibres du matériau de référence que dans la sollicitation sous pression pure de la
structure épaisse. Ainsi, son intérét en termes de caractérisation pourrait étre vérifié par une
campagne d’essai plus large et plus massive sur différents types d’anneaux composites mais éga-
lement métalliques avec, par exemple, des singularités comme des joints de soudure, des défauts
de fabrication ou des dommages provoqués par des impacts. Une meilleure connaissance de cet
essai permettrait de I’envisager pour compléter la qualification des structures bobinées, notam-

ment pour les réservoirs en complément des essais d’éclatement.
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Annexe | : Effet de I’orientation du plan de coupe dans I’estimation du taux volumique

de fibres

La démarche ici menée permet de montrer que le calcul de fraction volumique de
fibres n’est pas affecté par I’orientation du plan de coupe (dans un intervalle raisonnable,
c’est-a-dire de 90° a 45° par rapport a I’axe des fibres). Afin d’évaluer dans quelle mesure une
coupe biaise affecte la valeur de fraction volumique de fibres calculée, on considere une
surface d’observation fictive de 0,1mm de c6té dans laquelle sont disposées de maniére
uniforme des fibres. Le calcul se fera dans le cas d’une coupe transverse a I’axe des fibres et

d’une coupe biaise.
Cas d’un plan de coupe perpendiculaire aux fibres

Soit x le nombre de fibres présentes sur un c6té de la surface, on se base sur la

représentation de la surface fictive pour poser les équations suivantes :

/ 5um

10u

Représentation schématique d’une surface coupée par un plan transverse

5um

10-10°x+5-10°(x~1) =0,1-10"

(A1)
=>x=7

Le nombre de fibres présentes sur la surface d’observation X . vaut donc 49.

On peut alors calculer la fraction volumique de fibres F,"* (fibres) correspondante :
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er ; Aerp " X per
o = F*P(fibres) = =% -4,9.10°- A

(A2)
Aot 21'1078 m? Aot

perp

{A =7-(5-10°)% m2

Avec A, et A, correspondent respectivement a la surface d’une fibre et a celle de

I’ensemble de la zone observée.

La valeur de fraction volumique de fibres estimée a partir d’une coupe dans un plan
perpendiculaire a I’axe des fibres est donc d’environ 38,4845%.

Cas d’un plan de coupe biaisé

On considere ici I’exemple d’un plan de coupe faisant un angle de 20° par rapport a

I’axe des fibres comme représenté sur la figure suivante :

Représentation schématique d’une surface coupée par un plan biaisé

On propose de raisonner de deux manieres différentes pour aborder le probleme :

= Les dimensions de la zone d’étude sont fixées, c’est-a-dire que le nombre de

fibres observées est moindre que dans le cas d’une coupe transverse,

» Le nombre de fibres observées est fixé, c’est-a-dire que la surface d’étude est

augmentee.

En considérant dans un premier temps I’hypothese selon laguelle la taille de la zone

d’étude est fixée, le nombre de fibres observées horizontalement x, et verticalement x, se

calculent a partir de I’équation suivante :
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X, -b+e-(x,-1)=0,1.10"°
10-10°-x,+5-10°-(x,-1) =0,1-10"°
~0,1.10° +e
b+e

(A.3)

h

X, =7

=

1
biais

Le nombre de fibres présentes sur la surface d’observation X... correspond donc au

produit de x, par X,. Il est alors possible de calculer la fraction volumique de fibres

F*!(fibres) a partir de I’équation (A.2) et avec la surface d’une fibre dans le plan de coupe

biaisé :

10-10°-b
— M

; 2 (A4)

A\%iais =7

La valeur de fraction volumique de fibres calculée a partir de cette premiére hypothése

est de 38,6021%, soit un écart de 0,1176% par rapport a celle déterminée a partir de la coupe
perpendiculaire a I’axe des fibres. Il semble évidence que cette erreur, aussi faible soit elle, est
attribuable a la taille tres réduite et donc irréaliste de la zone d’observation utilisée dans cette

étude.

Maintenant, lorsque I’hypothése de calcul porte sur le nombre de fibres observées
constant, il s’agit d’adapter les dimensions de la zone d’étude a ce parametre :

-6
h+e_v+5 196 _ 49 (A5)
b+e 15.10

X, X, =49 =

Soient h et v correspondant respectivement a la dimension horizontale et verticale de

la surface observée.

En fixant I’un des deux parameétres de taille de I’image, comme par exemple v, il est

possible d’en déduire h :

-6
_ 49 15:10°-(b+e)

h
v+5-10°°

(A.6)
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La fraction volumique de fibres F"***(fibres) correspondante peut alors étre calculée

de la méme maniére que précédemment en utilisant cette fois I’expression de la surface totale

de la zone étudiée suivante :

(A.7)

ot

-6
biais2 011_103_{49'15.10 .(b+e)_e] -

v+5.10°°

A partir de I’hypothése selon laquelle le nombre de fibres observées est fixé, la valeur
de fraction volumique de fibres en coupe biaise est identique a celle obtenue en coupe
transverse (38,4845%).

Il est donc parfaitement équivalent d’estimer la fraction volumique de fibres a partir
d’une coupe transverse ou d’une coupe biaisée. Ainsi, un plan de coupe biaisé pourra étre
utilisé afin de limiter le nombre d’observations nécessaires a I’analyse de I’ensemble de

I’épaisseur.
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Annexe Il : Méthode de détermination du module élastique par nano-indentation

Ce document apporte des précisions sur la technique de mesure du module élastique
en nano-indentation. Ces informations ne sont pas nécessaires a I’exploitation des résultats
lors des essais puisque I’appareil de mesure donne directement les propriétés de la surface
indentée de maniére informatisée. Néanmoins, la compréhension des phénomenes engagés

nous a semblé indispensable.
Détermination du module élastique par nano-indentation

L’essai de caractérisation par nano-indentation repose typiquement sur une charge
suivie d’une décharge (cf. figure suivante). L’essai permet alors de séparer la composante
plastique (résiduelle aprés la décharge) et la composante élastique (relachée lors de la

décharge) de I’énergie de penétration.

FZ max

Charge

Décharge, /i

e Pmax b
Procédure classique d’indentation

Les premiers & avoir proposé une méthode de calcul du module d’élasticité du
matériau indenté sont Doerner et Nix [Doerner et al, 1986]. lls ont utilisé la tangente a la
courbe de décharge au point de début et I’ont extrapolée jusqu’a une charge nulle afin de
déterminer la contribution élastique du matériau testé. Cette méthode repose sur I’hypothese
que la surface de contact avec I’indenteur reste constante jusqu’a ce qu’un changement de
forme (lié a la relaxation des déformations élastiques) ait lieu. Le module élastique du

matériau peut alors étre calculé a partir de la pente a la courbe de decharge.

La figure ci-aprés permet de visualiser les différentes composantes du déplacement

vertical de I’indenteur lors de I’essai.

225



Annexes

Surface Profil de la surface
initiale apres décharge

Indenteur

< Profilde lasurface
sous charge

Représentation schématique d’une coupe au niveau de I’indentation

La détermination de la profondeur de contact entre I’indenteur et la surface (appelée
hc) se fait a partir du déplacement maximum enregistré. On sait que le déplacement mesuré a
chaque instant correspond pour une part au déplacement de la surface sous charge (appelée hs)

et pour le reste, a la distance correspondante au contact entre le matériau et I’indenteur :

h, =h—h, avec h, = g% (A.8)

Dans le cas d’un indenteur Berkovich (assimilé a un paraboloide de révolution), ¢ est

supposé égal a 0,75 [Oliver et al, 1992].

Oliver et Pharr [Oliver et al, 1992] ont montré, par la suite, que méme si la
profondeur extrapolée a partir de la tangente a la courbe de décharge donne de meilleurs
résultats que la profondeur maximale ou la profondeur finale, I’hypothése de décharge linéaire
n’est pas valable pour la plupart des matériaux. En effet, avec des mesures instantanées de la
raideur du matériau, les auteurs ont montré que celle-ci diminuait immédiatement lors de la
décharge. Ainsi, I'utilisation du premier tiers de la pente de décharge ne permet pas de
déterminer la raideur réelle du matériau. De plus, les données apparaissent linéaires sur des
axes log-log quel que soit le type de matériau (cf. figure suivante) ce qui montre que les

courbes de décharge sont bien représentées par une relation de type puissance.
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Segments de décharge finale en fonction du déplacement de I’indenteur en échelle
logarithmique [Oliver et al, 1992]

On utilise donc une loi puissance pour représenter la courbe de décharge et ainsi
déterminer la raideur S du matériau testé :

F=axh et S= ?j_E =a, xa, xh %" ol a, et a,sont des constantes (A.9)

On calcule alors, a partir du module élastique apparent E; et des relations de I’égquation
suivante, le module d’élasticité du matériau testé E en connaissant son coefficient de poisson

v et les propriétes élastiques de I’indenteur (E;, vi) :

e Vs _(1-v2 1m0}
25 A L E E

Avec £ =1.034 (indenteur Berkovich), E; =1141GPa et v, = 0.07 (indenteur diamant) et

(A.10)

A, I’aire de la surface de contact entre I’indenteur et la le materiau testé.
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Il est donc particulierement important de connaitre précisément I’aire et donc la forme
de I’indenteur pour ne pas fausser la détermination du module élastique du matériau testé. En

effet, I’indenteur reel présente une usure de la pointe qui le fait différer de son modele
géométrique parfait (A, =24.5xh?). Ainsi, une calibration expérimentale sur du verre de

silice est réalisé semestriellement pour déterminer I’aire réelle de contact en identifiant les

coefficients C,a C, et de I’équation suivante :

A =24,5-h>+C,-h +C,-h’?+C,-h* +C,-h¥® +C, -V (A1)

Calibration du nano-indenteur

Pour prendre en compte I’usure de I’indenteur a partir d’essais sur un verre de silice, la

définition de I’aire de contact A, est corrigée de la maniére suivante :
A =24,5n.2 -1,9.10%h, +2,18.10°hY? - 2,73.10"h¥* + 7,64.10"h® —5,19.10" h"*®

(1.12)
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Résultats détaillés des mesures de fraction volumique de fibres selon la

Annexe 111l :

méthode employée

Cette annexe porte sur la présentation détaillée des fractions volumiques de fibres

déterminées a I’issue de la dissolution chimique, la solvolyse supercritique et I’analyse

d’images.

Dissolution chimique
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Solvolyse supercritique
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Analyse d’images

Référence Taux volumique de | Taux volumique de | Taux volumique de | Taux volumique de
fibres (%) résine (%) fibres (%) résine (%)
71 58,4 41,6
H1 72 58,74 41,26 58,91 41,09
73 59,59 40,41
[£5/420/90]s N°1
Z1 59,22 40,78
B1 72 57,5 42,5 57,44 42,56
73 55,61 44,39
Z1 56,77 43,23]
H3 72 59,41 40,59 58,39 41,61
[+5/£20/90]s N°3 z 29 A
Z1 58,57 41,43]
B3 72 58,39 41,61 57,83 42,17
Z3 56,54 43,46]
71 58,56, 41,44
H5 72 58,8 41,2 58,39 41,61
73 57,81 42,19
[£5/420/90]s N°5
71 57,91 42,09
B5 72 58,63 41,37 57,92 42,08
73 57,22 42,78]
71 61,72 38,28
G1 72 61,55 38,45 61,31 38,69
UD N°1. 73 60,67 39,33
71 60,36 39,64
D1 72 60,8 39,2 60,47 39,53
73 60,25 39,75
71 58,09 41,91
G3 72 58,39 41,61 58,38 41,62
73 58,66 41,34
UD N°3
71 59,14 40,86
D3 72 58,46 41,54 58,21 41,79
73 57,02 42,98]
71 57,72 42,28|
G5 72 59,03 40,97 58,46 41,54
73 58,63 41,37
UD N°5
71 58,7 41,3
D5 72 58,69 41,31 57,89 42,11
73 56,28| 43,72
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Annexe IV : Détermination du module transverse a partir des propriétés

micromécaniques des constituants

Cette annexe détaille le calcul du module transverse a partir des propriétés

micromécaniques selon le modéle de Christensen [Christensen, 1979].

Il est nécessaire de définir, dans un premier temps, les constantes g, ns et ny, a partir du
module de cisaillement de la matrice et des fibres ainsi que de leurs modules de

compressibilité :

. (l_Vm)Ef
9= 20(1-v,)E,
2
20-v, — )

n, =1+— 10 (A.13)

1+v,

—_— —_— . 2
n =1+ 21-v,-2-v;)

1+v,

Ou En, et Ef sont respectivement les modules d’élasticité de la matrice et des fibres et

ou v et v¢ correspondent aux coefficients de Poisson de la matrice et des fibres.

On définit alors un trinbme du second degré du type A-X2+B-X +C a partir des

termes A, B et C suivants :

A=3-V, -VZ(g-1(g+n,)+(g-n,+n.-n —(g-n, —n V7 )(V, -n (g -1)-g-n, 1)
B=-3-V,-V7-(g-1)(g+n,)+0,5:(g-n, +(g -1V, +1)

x((n, =D(g+n,)=2(g-n, =0 V7 )+0,5-V, (n, +(g -D)((g +n) +(g-n, —n, V7))
C =3V, V2 (g-1)(g+n;)+(g-n, +V,(g-D+1)(g+n;)+(g-n, —n V;)

Ou Vi et V, sont respectivement les fractions volumiques de fibres et de matrice du

matériau dont on cherche a déterminer le module transverse.

Soit r la racine positive de ce trindbme, on dispose alors de I’ensemble des éléments

permettant de calculer les termes Ky, Gy et 7 présents dans I’équation 111.24 :
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E V;
Ky = T +
™20-v, —2v2) 1
E, ~ E,
V) 2-v,—2v2)
40[1-V, -~
10
r-E
= m (A.14)
2(1+v,,)
w=1+ 4Ky Vis
EL

Ou v, et E_ sont respectivement le coefficient de Poisson et le module longitudinal

du matériau a I’échelle du pli.

233



Annexes

hi

épais enric

7

tir du modéle analytique

BN

gssais a par

Annexe V : Plan complet d’

SlueLeA 99Ny ed90', =3 edOBT'9 = '3 1NN

a)ueISu0D sueg 3="3 edoyI's= '3 0 'AIN
%¢ €T L'16%2 T T T T 97
%SCT €'8TS¢ T T T 0 qT
%0°'GT €'8vve T T 0 T 14
%Ly T'vv.2 T 0 T T €T
%T'TT 8'655¢ 0 T T T [4)
%0'TT G'29S¢ T T 0 0 11
%8'E 6'89.C T 0 T 0 07
%80T 0'295¢ 0 T T 0 6
%T'9 2'€0.2 T 0 0 T 8
%C'ET 9'66%C 0 T 0 T L
%t'C 0'T182 0 0 T T 9
%8'T 1'928¢ T 0 0 0 q
%E'6 0'TT9C 0 T 0 0 14
%0'C 6'0282 0 0 T 0 €
%0't 0'09.¢ 0 0 0 T 4
8'8/8¢ 0 0 0 0 T

90UaJ3)31 el e 1odded | (sdeq) Juswale|ds,p saaquy asansuea] 1esso
Jed uonnuiwig uoissaad ap anbiwn|oA uoioelH Souselod aidonos| 13 Uasiadsig oN

234



Annexes

Annexe VI : Résultats de la caractérisation mécanique sur différents types d’éprouvettes

Cette annexe présente I’ensemble des résultats d’essais de caractérisation sur plaques

bobinees, éprouvettes-trongon et tubes de petit diameétre.

Plagues bobinées :

E, début (GPa) | E fin (GPa) [Résistance X (MPa)|Coefficient de Poisson
0° A7 112,1 131,2 2345 0,329
1,2mm A8 98,7 117,6 2512 0,332
A9 99,8 116,8 2457 0,317
A10 96,1 107 2243 0,312
moyenne 101,7 118,2 2389 0,32
0° Al 118,3 0,343
2mm A7 104,1 117,1 1698 0,323
A8 105,6 117,3 1659 0,305
Al10 107 123 1848 0,309
All 116,9 128,1 1422 0,301
moyenne 108 121 1657 0,32
E, (GPa)
90° A2 6,1
6mm A3 6,3
A4 5,8
A5 6,5
A6 6,2
moyenne 6,2
Gy (GPa)
+45° Al 5,6
2mm A2 5,2
A3 6,2
A4 6,4
A5 6,2
moyenne 59
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Eprouvettes-troncon :

E; (GPa) E; (GPa)
+15° 1 95,6 113,5
2mm 2 104,1 124,2
3 105,1 125,5
4 102,8 122,7
moyenne 101,9 124,1

Ou E; est le module de I’ingénieur déterminé dans la direction du chargement et E, le
module sens fibres calculé a partir de la théorie des stratifiés.

E. (GPa)
90° 2 8,2
6mm 3 9,1
4 8,6
5 8,2
moyenne 8,5
Gy (GPa)
+45° 3 8,2
6mm 4 7,8
5 8
moyenne 8,0
Tubes :
E; (GPa)
90° 1 6
2mm 3 6,3
moyenne 6,2
Gy (GPa)
+45° 1 7
6mm 3 7,4
4 6,6
moyenne 7,0
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Annexe VII : Expression du coefficient d’amplification et de la pression interne pour

I’essai de mise sous pression d’un anneau

Cette annexe porte sur I’explicitation des expressions analytiques présentées dans la
partie concernant le dimensionnement du montage de mise sous pression interne d’un anneau
(chapitre V).

Définition du coefficient d’amplification :

D’apres les notations présentées sur le schéma de la figure V-9, la force F exercée par

la machine de traction correspond a la résultante des actions sur I’axe z :
F= —[”(pnﬁ + ptf)dS].E (A.15)
SC

Ou S, est la surface de contact entre les deux éléments du systeme conique.

En phase de glissement, la loi de Coulomb permet d’écrire que p,=f-p, ce qui

permet de simplifier I’équation de la maniére suivante :
F = p,(sin(a) + f cos(«))S, (A.16)

De plus, la pression radiale p; exercée par le cdne male sur I’intérieur du cone femelle

vaut :
P, =(p,n+ pt)-€ = p,(cos() - f sin(er)) (A.17)

Ainsi, le facteur d’amplification en effort du systeme conique a. peut étre défini de la

maniére suivante :

a % (A.18)

a étant petit, les deux surfaces S; et S; peuvent étre considérées égales de sorte que

I’expression simplifiée du coefficient d’amplification soit :

a - cos(a) — f sin(e)

‘ tan(a) + f (A.19)
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Expression de la pression interne en fonction du déplacement radial intérieur de

I’anneau testé et du déplacement vertical de la traverse :

La pression interne po générée sur I’anneau s’écrit, a partir de I’équation 1V-6 et des

expressions des constantes Sy du systeme V-5, de la maniére suivante :

2 2 2 2
b +h o tF
V—="3 2|Vt 2 2
o —F, fh —F
2
r?+r? r?+r? 2rr
V_Oil V+0 1 + i'0
r2_p2 r2_r2 2 _p2
o N o i o N
U, 2r, -tan(x)

2, 2N\ 2, 2 2, 2
I, +r Iy +r ry +1r
ro(v_ozlz] (roz_riz)(v_ 02 Izj(v'i' O2 lz}
r,—r I, —r r—r
0 i 0 i 0 i

Pour simplifier la forme de cette expression, on pose les constantes suivantes ne

po:E

(A.20)

d

X

dépendant que de ro, rjet v :

2
Iy +1 o+R ), [ 2nn
V—"3 2|Vt 2 2 |1 2 2
h —F lh =i h —F

2 2
B=r, (v— fo ”in (A21)
r2—r,

L’expression simplifiée de po est donc la suivante :

Py = E-A-(UEO—C -tan(a)dj (A.22)

238



Annexes

Estimation de I’effet des imprécisions de mesure sur le calcul de pg :

En supposant qu’une dispersion sur po est uniquement liée a une dispersion sur la
mesure de E, up et d, la variation de la valeur de pression interne calculée peut s’écrire sous la
forme suivante :

op, oE U, ou, d od

=—+ - — (A.23)
Po E u,-BC-tan(e)-d u, Ug q d

BC -tan(«x) B

, oE L , :
Il n’y a pas de termes en facteur de = ce qui implique que I’erreur commise sur

I’estimation de E se traduira par une erreur du méme ordre sur po. En revanche les termes en

u . . .
facteur de Sy et ﬁ respectivement appelés F, et F,, peuvent s’exprimer de la fagon
U, °

suivante :

r02+riZ
v+ 5 7
_ E ro_ri
=
"ok, r2+r? 2 +r? 2r -1,
v+ 2 ||V 2 2 | 7| 2 2
I’O—I’i ro_ri ro_ri
, (A.24)
y |"0+|'i
E rZ—r?
_E _1_ o —Fh _
d ™ "u - 2
’ oK, r2+r? r? +r? 2r-r
0 i V—O i + i 0
r’—r? r?—r? r’—r?
0 i o b 0 i

Ou k, est la raideur de I'anneau testé telle que p, =k, -u, .

L’expression analytique du facteur F, définit donc un contraste de raideur entre le

cone femelle via les constantes ry, r;, v et E et la raideur de I’anneau testé, avec directement kj.
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Caractérisation des structures composites bobinées épaisses, application a I’étude du
comportement de réservoirs de stockage d’hydrogene

Résumé :

Ce travail de thése s'est déroulé dans le cadre du programme HyE (Horizon Hydrogéne
Energie) piloté par Air Liquide et en partenariat industriel avec Composites Aquitaine. Le
stockage d’hydrogene sous forme gazeuse impose que les réservoirs bobinés en composite
carbone/époxy utilisés résistent a des pressions internes en service allant de 350 a 700bar.

L’état de I’art montre que le procédé d’enroulement filamentaire et son application a des
épaisseurs de matériaux composites importantes peuvent générer des variations, dans
I’épaisseur, des contraintes résiduelles d’origine thermique, de la teneur en fibres et en
porosités et de I’épaisseur des couches. Ces hétérogenéités peuvent alors étre a I’origine de
modifications des propriétés mécaniques du composite. Notre travail s’est donc appuyé sur la
caractérisation physico-chimique a I’échelle des constituants (mesure de températures, nano-
indentation, analyse d’images et microtomographie) ainsi que la caractérisation mécanique a
I’échelle de la couche de référence mais également a I’échelle de la structure (essais plans
spécifiques sur éprouvettes bobinés et essais hors-plan).

Les hétérogénéités de la matiere ainsi identifiées sur le réservoir ont été intégrées dans un
modele de calcul analytique permettant d'étudier leurs influences sur sa pression d'éclatement.
La conception d'un essai de mise sous pression interne d'un anneau a par ailleurs permis de vérifier
le comportement mécanique de la structure réelle.

Summary:

This PhD work was conducted in the H,E (Horizon Hydrogen Energy) program coordinated
by Air Liquide and with the industrial partnership of Composites Aquitaine. The hydrogen
storage under gaseous form needs the filament-wound carbon/epoxy composite vessels used
to resist to service pressures between 350 to 700bar.

The influences of the process and of the thickness of the structure on its mechanical behaviour
were determined by precise bibliographic work and were supposed to generate thermal
residual stresses and also to be responsible of variations in the thickness and fibre content of
the plies. These heterogeneities could modify the mechanical properties of the composite
material. Our work focuses, first of all, on the physical chemistry characterization at the
constituents scale (temperature measurement, nano-indentation, image analysis and
microtomography) and then on the mechanical characterization of the reference ply and also
of the structure (dedicated tests on filament-wound samples and out-of-plane tests).

The material heterogeneities identified on the vessel were integrated in an analytical
calculation model to study their influences on its burst pressure. The development of an
internal pressure test allows us to verify the global mechanical behaviour of the real structure.





