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Introduction générale

Contexte industriel

Depuis plusieurs années, les matériaux composites occupent une place toujours plus

importante au sein des structures du secteur aérospatial comme dans beaucoup d'autres

domaines (ferroviaire, automobile, aéronautique, éolien, sport, santé). C'est généralement

leur rapport masse-résistance ou masse-rigidité qui en font des solutions intéressantes

pour beaucoup de structures. Par ailleurs, les nombreux procédés de mise en ÷uvre et le

nombre important de nuances de matériaux permettent la réalisation de composites très

performants qui répondent à de nombreuses exigences. Dans certains cas, des études spéci-

�ques sont nécessaires pour traiter notamment les problématiques d'assemblage composi-

te/ composite ou composite/métal [Hart-Smith, 2004, Le Go�, 2013, Van Der Sypt, 2020],

d'impact sur les structures [Bouvet et al., 2009, Kara et al., 2018] ou encore de conditions

de service extrêmes (température, pression, hygrométrie) [Fu, 2013, Halm et al., 2017].

C'est également le cas pour les réservoirs cryogéniques des lanceurs spatiaux. Ces derniers

permettent le stockage d'ergol liquide pour l'approvisionnement des moteurs tels que l'hy-

drogène liquide (20 K), l'oxygène liquide (90 K) ou encore le méthane liquide (110 K). Ils

représentent une grande partie du volume total d'un lanceur spatial (�gure 1). Aujour-

d'hui et pour la majorité des cas, ces réservoirs sont métalliques et leurs dimensions sont

telles que le critère de masse est majeur dans leur développement.

Avec l'arrivée de nouveaux acteurs (SpaceX, Blue Origin), le marché des lanceurs

spatiaux est de plus en plus concurrentiel. Le paramètre le plus souvent utilisé pour

évaluer le coût d'accès à l'espace est le dollar par kilogramme en orbite [Reed, 2016].

La conception de réservoirs cryogéniques en composite permettrait une réduction très

importante de la masse du lanceur et par conséquent une augmentation de la charge utile,

et au �nal une baisse du prix de lancement d'une charge donnée.

La réutilisation des lanceurs permettrait d'accentuer ce gain. La probabilité de pouvoir

récupérer la totalité d'un lanceur à son retour de l'espace est faible. Cependant, SpaceX

laisse entrevoir cette possibilité avec la réutilisation du premier étage du lanceur Falcon 9

[Post, 2015]. Une autre solution serait de récupérer seulement une partie des éléments les

plus couteux du lanceur tels que les moteurs par exemple.

1



INTRODUCTION GÉNÉRALE

Dans les deux cas, cela implique l'embarquement de technologies supplémentaires per-

mettant le retour sur terre du lanceur ou de certains équipements. La réduction de masse

de certaines structures comme les réservoirs cryogéniques pourrait compenser la masse

engendrée par l'ajout des technologies nécessaires pour la récupération.

Figure 1 � Vue détaillée des di�érentes parties du lanceur Ariane 5.

Une solution envisagée pour réduire la masse consiste à réaliser des réservoirs compo-

sés d'un liner de faible épaisseur assurant l'étanchéité et d'une partie composite bobinée

assurant la reprise des e�orts de pressurisation et des chargements généraux. Cette so-

lution est déjà employée pour des réservoirs de lanceurs de faibles dimensions et hautes

pressions tels que les réservoirs de pressurisation hélium (4 K, pressurisées à 400 bar)

ou les réservoirs d'hydrogène hyperbares pour le transport routier (' 20°C, pressurisés à

700 bar) [Perry et al., 2013, Halm et al., 2017].
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Cependant, dans le cas du stockage d'ergol liquide pour les lanceurs spatiaux, les dimen-

sions des réservoirs (jusqu'à 30 m de long par 5 m de diamètre) et les pressions de service

nécessaires au stockage (aux alentours de 5 bar) amènent à dimensionner des structures de

faibles épaisseurs. Aujourd'hui, concernant le liner, en plus de sa masse très préjudiciable

pour la structure totale, c'est les technologies de fabrication sur les matériaux métalliques

et les polymères qui ne permettent pas de réaliser de telles structures en respectant un

coût raisonnable. De fait, le challenge de l'industrie spatiale est de réaliser des réservoirs

cryogéniques en matériau composite sans liner, où la partie composite assure à la fois la

tenue mécanique et l'étanchéité.

Toutefois, le développement de ces nouvelles technologies pose un certain nombre de

di�cultés et nécessite des investissements importants. En e�et, la réalisation de structures

composites sans liner devant répondre à des exigences d'étanchéité a déjà été envisagée

sur la navette américaine X-33 entièrement réutilisable et mise au point par la NASA et

Lockheed Martin dans les années 1990. La structure sandwich du réservoir conçue par les

ingénieurs américains s'est mise à fuir lors des phases de tests de remplissage entrainant

une non conformité pour le vol et causant l'abandon du projet par la NASA [Anon,

2000, Ransom et al., 2008].

Problématique

Les réservoirs d'ergol liquide peuvent contenir des �uides cryogéniques allant de 110 K

à 20 K. Ces très basses températures couplées aux e�orts de pressurisation et aux e�orts

généraux transitant par le réservoir lors du lancement induisent un chargement thermomé-

canique important sur la structure. A cause des dilatations di�érentielles entre les couches

anisotropes du composite, la seule mise à froid du réservoir engendre un état de contrainte

initial dans le matériau fonction de la strati�cation. Une sollicitation thermomécanique,

même faible vis à vis du niveau de rupture, peut initier et propager des endommagements

au sein du matériau. Ces endommagements se traduisent par des mécanismes microsco-

piques (décohésion �bre-matrice, micro-�ssuration, rupture de �bres) et mésoscopiques

(�ssuration transverse, délaminage en pointe de �ssure, rupture de torons de �bres). En

fonction de l'architecture du matériau et de la sollicitation appliquée, un scénario d'en-

dommagement se met en place. Au cours de ce scénario, l'état de contrainte dans chaque

pli et les phénomènes d'interaction entre les plis induisent un amorçage et une propaga-

tion de la �ssuration intra et inter-laminaire. La coalescence des endommagements génère

alors un réseau de �ssures.
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Dès lors que ce réseau connecté traverse la totalité de l'épaisseur du réservoir, il devient un

chemin de fuite se traduisant par l'apparition d'un ou plusieurs points de fuite observables

sur la face extérieure du réservoir (�gure 2). Ces points de fuite impactent fortement la

perméabilité du réservoir cryogénique.

Cette phénoménologie conduit à introduire un critère en perméabilité qui vient s'ajou-

ter au critère en résistance pour dimensionner un réservoir sans liner. Par ailleurs, ce

critère peut être très pénalisant et conduire à une masse très élevée comparativement

à une solution répondant uniquement au critère de résistance. Ainsi, une analyse �ne

des mécanismes conduisant à la perte d'étanchéité est primordiale pour proposer une

conception viable industriellement. Le comportement élasto-endommageable du compo-

site est régi par les propriétés mécaniques des constituants du matériau (rigidité et tenue

de la matrice, des �bres et des interfaces) mais également par de nombreux paramètres

géométriques (épaisseur, position et orientation des couches, agencement des �bres). Le

développement d'outils expérimentaux et numériques permettant de caractériser la ré-

ponse mécanique du composite s'avère donc indispensable. Au vu du nombre de para-

mètres in�uents, l'utilisation d'un modèle peu coûteux en temps de calcul est nécessaire

pour permettre une optimisation des nombreux paramètres dé�nissant la strati�cation du

réservoir.

Figure 2 � Réseau de �ssures dans trois plis endommagés.
Schéma et micrographie [Laeu�er, 2017].
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Stratégie de recherche

Ces travaux s'inscrivent dans la continuité des travaux réalisés précédemment dans le

cadre d'une collaboration entre l'I2M et le CNES qui se sont concrétisés par deux thèses

[Malenfant, 2012, Laeu�er, 2017]. Pour cette thèse ArianeGroup a intégré le partena-

riat. L'objectif �nal de ces recherches est de proposer un méso-modèle de prédiction de

la perméabilité en fonction du chargement thermomécanique appliqué sur une paroi en

composite strati�é. La �gure 3 illustre la stratégie de recherche permettant de construire

et d'alimenter le méso-modèle prédictif à partir de données issues d'essais expérimentaux

et virtuels.

Paramètres caractérisant 

l’endommagement mésoscopique

• Densité de fissures

• Densité de délaminage

• Densité de connexions

• Longueur de fissures

• Position relative des fissures entre les plis 

adjacents 

• Ouverture des fissures et des connexions

Débit d’écoulement dans le réseau de fissures

Débit de diffusion dans le matériau sain
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Micro-tomographie sous charge 

sur éprouvettes rectangulaires

Essais virtuels avec modélisation 

discrète des méso-dommages

Microscopie sous charge sur éprouvettes 

rectangulaires avec polissage successif en profondeur

Microscopie sous charge 

sur éprouvettes rectangulaires

Mesure de taux de fuite et du nombre de point de fuite 

sur tubes sous pression

Mesure de la perméabilité sur plaques

Méso-modèle prédictif Essais

Figure 3 � Stratégie de recherche : construction et enrichissement
d'un méso-modèle de prédiction de taux de fuite.

La mise en place d'essais sur éprouvettes rectangulaires couplée à des observations

microscopiques et par micro-tomographie permettent de caractériser le comportement

élastique et les mécanismes d'endommagement d'un pli unidirectionnel ainsi que les scéna-

rios d'endommagement d'une strati�cation quelconque à température ambiante [Yokozeki

et al., 2005b, Huchette et al., 2006, Malenfant, 2012, Laeu�er, 2017]. Aussi, des mesures

de perméabilité sur éprouvettes rectangulaires ont permis de caractériser la perméabilité

du matériau sain [Malenfant, 2012].

5



INTRODUCTION GÉNÉRALE

Cependant, les limites des essais sur éprouvettes rectangulaires, notamment à cause du

rôle des bords libres sur l'amorçage des endommagements et l'écoulement dans le milieu

�ssuré, ont orienté les recherches vers le développement d'essais plus représentatifs sur

des éprouvettes tubulaires. Ce type d'essai permet d'identi�er le lien entre la perméabilité

d'un composite strati�é et son chargement mécanique [Arbaoui et al., 2012, Laeu�er et al.,

2017]. La construction du méso-modèle prédictif s'appuie sur ces di�érents essais. Il est

basé sur une approche multi-échelles et vise à fournir des quantités moyennes. Au démar-

rage de la thèse, le méso-modèle était capable de prédire l'évolution de l'endommagement

des plis d'une strati�cation quelconque soumise à un chargement plan à température am-

biante sans tenir compte de l'interaction entre les plis endommagés [Laeu�er, 2017]. Le

méso-modèle permet également de prédire l'ouverture des �ssures transverses [Bois et al.,

2014].

Objectifs de la thèse

Ce nouveau partenariat entre l'I2M, le CNES et ArianeGroup vise à exploiter ces

recherches pour le développement des futures générations de lanceur telles que Ariane 6.

La �nalité recherchée par l'industriel étant de dimensionner des réservoirs sans liner en

matériau composite contenant des liquides cryogéniques, le méso-modèle doit être capable

de prédire l'endommagement d'un composite strati�é soumis à un chargement thermomé-

canique. La littérature identi�e deux phénomènes principaux à prendre en compte qui sont

l'évolution des caractéristiques mécaniques du pli unidirectionnel avec la température et

l'impact des dilatations di�érentielles entre les plis d'un strati�é sur l'évolution des méca-

nismes d'endommagement lorsque la température diminue. Pour analyser et caractériser

ces phénomènes, les protocoles expérimentaux de caractérisation développés jusqu'alors

à température ambiante sur éprouvettes rectangulaires et sur tubes doivent être étendus

aux très basses températures.

La littérature et les travaux précédents ont démontré l'impact important des inter-

actions entre plis endommagés dans la création des réseaux de �ssures. L'observation et

l'analyse de ces e�ets d'interaction qui se déroulent au c÷ur du matériau sont complexes.

Même si le protocole d'observation par micro-tomographie sous charge mis en place lors de

la thèse de [Laeu�er, 2017] a apporté des résultats intéressants, il ne permet pas d'appli-

quer des chargements thermomécaniques et/ou multi-axiaux et sa durée de mise en ÷uvre

ne permet pas de tester un grand nombre d'éprouvettes. La mise en place d'essais virtuels

modélisant de manière explicite l'évolution des méso-endommagements d'un strati�é ap-

parait donc comme une solution pertinente. Ainsi, un des objectifs de ces travaux de thèse

est de proposer une méthodologie de modélisation discrète des endommagements au sein

d'un composite strati�é soumis à une sollicitation plane mono ou multi-axiale. L'utilisa-

tion couplée des essais expérimentaux et virtuels permettra d'identi�er plus précisément

les e�ets d'interaction a�n de les implémenter dans le méso-modèle prédictif.
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Les limites des essais sur des éprouvettes rectangulaires, notamment à cause des e�ets

de bord qui perturbent le champ de contrainte et l'évolution des mécanismes d'endom-

magement dans le matériau, ont été mises en évidence par la littérature et appuyées par

les travaux précédents au sein du laboratoire. Les essais sur éprouvettes tubulaires se sont

avérés pertinents puisqu'ils permettent de s'a�ranchir des e�ets de bord, de mesurer la

perméabilité du matériau et d'identi�er les réseaux de �ssures débouchants. Cependant,

le montage existant n'est pas adapté aux essais à très basse température [Laeu�er et al.,

2017]. Des objectifs de ces travaux seront donc de développer des montages et des proto-

coles expérimentaux permettant de mesurer la perméabilité d'un composite strati�é à très

basse température sur des éprouvettes tubulaires sollicitées uniaxialement et biaxialement

dans leur plan.

Le dernier objectif consistera à intégrer dans le méso-modèle prédictif l'impact de la

diminution de la température sur le comportement du matériau ainsi que les phénomènes

d'interaction entre les endommagements des di�érents plis. A�n d'évaluer sa pertinence, le

méso-modèle pourra être confronté aux résultats des essais sur les éprouvettes tubulaires.

Organisation du manuscrit

Ce mémoire est organisé en quatre chapitres. Un premier chapitre est dédié à la carac-

térisation expérimentale du comportement élasto-endommageable du matériau sur éprou-

vettes rectangulaires de la température ambiante aux basses températures. Les verrous

scienti�ques et technologiques de ce type de caractérisations sont identi�és par un état

de l'art. Un premier protocole permet de caractériser le comportement élastique du pli

unidirectionnel. Dans un second temps, le protocole d'observation de l'endommagement

sous charge par microscopie développé dans les travaux précédents est étendu aux basses

températures a�n de quanti�er les cinétiques d'endommagement d'un pli unidirection-

nel. En�n, ce protocole d'observation sous charge est complété par des observations par

micro-tomographie pour identi�er les scénarios d'endommagement incluant des e�ets d'in-

teraction entre plis endommagés.

Le chapitre deux présente une méthodologie de modélisation pour la mise en place

d'essais virtuels. Après un état de l'art des principales méthodes et stratégies de modé-

lisation, nous proposons trois modèles numériques de complexité croissante basés sur la

méthode des zones cohésives. Un premier modèle 2D permet de poser un critère de �ssu-

ration à partir de la mécanique de la rupture. Le second modèle, 2D également, permet

d'identi�er la variabilité représentative du matériau nécessaire à la prédiction de la ci-

nétique de �ssuration du pli unidirectionnel. En�n, un volume élémentaire représentatif

de la méso-structure d'un strati�é est construit, puis son comportement est simulé avant

d'être confronté aux essais expérimentaux a�n d'appuyer la stratégie de modélisation et

les observations expérimentales.
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Dans le troisième chapitre, nous décrivons la mise en place d'un essai permettant de

mesurer la perméabilité d'un composite strati�é en fonction du chargement thermoméca-

nique appliqué. Après un état de l'art sur les notions employées et les essais développés

dans la littérature, nous présentons les concepts et la conception de deux montages per-

mettant de solliciter uniaxialement et biaxialement une éprouvette tubulaire de la tem-

pérature ambiante à -170 °C. Ensuite, nous présentons des méthodes de mesure de taux

de fuite et d'observations des réseaux associés qui permettent de quali�er et de quanti-

�er la perméabilité du matériau en fonction de son état d'endommagement. La démarche

complète est validée par plusieurs essais.

En�n, dans le quatrième et dernier chapitre, nous présentons le méso-modèle prédictif

qui est étendu pour les basses températures grâce aux données issues de la caractérisation

expérimentale. Les méthodes utilisées pour prendre en compte la mixité des modes de

�ssuration et les e�ets d'interaction entre plis endommagés sont présentées. Les essais

expérimentaux et virtuels permettent d'identi�er les paramètres du modèle. En�n, le

méso-modèle est confronté à un essai représentatif de l'application industrielle réalisé

dans le chapitre 3.
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Chapitre 1

Caractérisation expérimentale du

matériau de l'étude sous sollicitations

thermiques et mécaniques

Les composites strati�és ont un comportement complexe qui résulte de leur microstruc-

ture et de leur anisotropie. Ce premier chapitre présente une méthodologie expérimentale

pour caractériser les propriétés élastiques du pli unidirectionnel de l'étude sur une plage

de température allant de l'ambiante à très basse température. Un protocole est proposé

et utilisé pour obtenir la cinétique de �ssuration transverse du pli unidirectionnel à basse

température. Ce protocole est ensuite étendu pour étudier les interactions entre les en-

dommagements des plis d'un même strati�é et l'impact d'un chargement multi-axial du

pli. Les di�érents moyens d'observations et d'analyses permettront la mise en évidence de

l'impact signi�catif des basses températures sur la réponse mécanique du matériau.
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1.1. ÉTAT DE L'ART DES ESSAIS DE L'AMBIANTE AUX TEMPÉRATURES CRYOGÉNIQUES

1.1 État de l'art des essais de l'ambiante aux tempéra-

tures cryogéniques

1.1.1 Les composites strati�és

Les matériaux composites sont des matériaux à hautes performances mécaniques

constitués d'au moins deux matériaux de natures di�érentes qui se complètent. Cette

composition mène à un assemblage aux caractéristiques supérieures à celles de ses consti-

tuants seuls. On parle de composite à �bres longues lorsqu'une matrice assure la cohésion

et le maintien d'un renfort sous forme de �bres continues. Notre étude porte uniquement

sur cette famille de composite et plus particulièrement sur les composites strati�és dé�nis

par une séquence d'empilement de plis unidirectionnels constitués eux-mêmes de �bres

longues et de matrice. Les strati�és se décomposent en trois échelles bien distinctes que

l'on dé�nit sur la �gure 1.1.

𝒛

𝒚
𝒙

Stratifié
Empilement de plis UD

[ 0° / θ° / 90° ]

Fibres

Matrice

Pli Unidirectionnel

𝟏

𝟐
𝟑

0°

𝜃°

90°

Echelle MésoscopiqueEchelle Microscopique Echelle Macroscopique

Figure 1.1 � Constitution d'un composite strati�é.
Dé�nition des échelles et des repères associés.

L'échelle microscopique est l'échelle des constituants. A ce niveau, on désigne la �bre et

la matrice comme deux éléments avec des caractéristiques mécaniques propres à chacun.

L'échelle mésoscopique est l'échelle du pli. A cette échelle on peut dé�nir un matériau

orthotrope dont les caractéristiques mécaniques résultent d'essais expérimentaux ou de

l'homogénéisation des caractéristiques des constituants. On dé�nit un repère pli qui est

composé d'une direction longitudinale
−→
1 , d'une direction transverse dans le plan du pli

−→
2 et d'une direction normale au pli

−→
3 .
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En�n, l'échelle macroscopique est l'échelle du strati�é ou de la structure composite. Le

repère cartésien lié à la structure est identi�é par une direction longitudinale −→x , une
direction transverse −→y et une direction hors plan −→z . Les caractéristiques mécaniques

du strati�é sont obtenues par caractérisation expérimentale ou par homogénéisation des

caractéristiques du pli unidirectionnel en tenant compte des orientations, du nombre et

de l'épaisseur de chacun des plis. En fonction des besoins, on est amené à étudier le

matériau à diverses échelles et réaliser des changements d'échelles à l'aide de méthodes

d'homogénéisation.

Le pli unidirectionnel est fortement anisotrope puisqu'il a une direction (sens �bre)

privilégiée par rapport aux autres. Les structures strati�ées utilisées dans le milieu indus-

triel sont soumises à des sollicitations complexes et multi-axiales. De ce fait, un compo-

site strati�é est constitué de plusieurs plis unidirectionnels disposés avec des orientations

bien dé�nies en fonction du chargement à supporter. Neuf modules d'élasticité et trois

coe�cients de dilatation thermique sont nécessaires pour dé�nir le comportement thermo-

élastique supposé orthotrope [Berthelot, 2012, Gay, 2014].

1.1.2 Mécanique et endommagement des composites strati�és

Les modules d'élasticité qui régissent le comportement mécanique d'un pli unidirec-

tionnel sollicité dans son plan sont généralement obtenus à la suite d'une campagne d'essais

de traction monotone sur des éprouvettes rectangulaires. Les modules d'élasticité (longi-

tudinaux et transverses) sont identi�és sur des empilements unidirectionnels orientés à

0° et 90° par rapport à la direction de sollicitation. Le module de cisaillement peut être

identi�é à partir d'essais sur strati�é [±45] et/ou [±67.5] [Huchette, 2005]. Le module

de cisaillement est une donnée di�cile à identi�er du fait du caractère fortement non

linéaire endommageable d'un strati�é [±45]. Cette réponse mécanique peut être imputée
à des endommagements à l'échelle microscopique (décohésion et glissement �bre/matrice,

micro�ssuration) ainsi qu'au comportement non linéaire de la matrice.

Au cours du chargement d'un composite strati�é, on constate l'initiation et la pro-

pagation de mécanismes d'endommagement multiples et multi-échelles. A l'échelle des

constituants (microscopique), ces mécanismes se traduisent principalement par de la dé-

cohésion aux interfaces �bre/matrice. On peut également observer de la micro�ssura-

tion de la matrice résultant de la coalescence des décohésions ou d'une concentration de

contraintes dans une porosité du matériau. Lorsqu'une �ssure traverse toute l'épaisseur du

pli unidirectionnel, on parle de �ssure transverse ou �ssuration intra-laminaire à l'échelle

mésoscopique (�gure 1.2). Ce mécanisme est majeur dans la création d'un réseau de fuite.

Le seuil d'apparition de ces �ssures transverses dépend fortement de l'épaisseur de la

couche considérée [Parvizi et al., 1978, Leguillon, 2002, Huchette, 2005]. Il a été démontré

que ce seuil d'initiation est piloté par un double critère en énergie et en résistance [Garrett

and Bailey, 1977, Nairn et al., 1993, Leguillon, 2002, Violeau, 2007].
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La �gure 1.3 décrit la transition du critère pilotant le seuil d'amorçage de la �ssuration

en fonction de l'épaisseur du pli. Au delà d'une certaine épaisseur de pli critique notée

hc, c'est le critère en résistance qui pilote le seuil de déformation à l'amorçage de la

�ssuration. Dans ce cas, le seuil d'amorçage n'évolue plus pour une épaisseur supérieure à

hc. Lorsque h < hc, le seuil d'initiation de la �ssuration transverse, alors régi par le critère

énergétique, dépend de l'épaisseur. La courbe de la �gure 1.3 nous montre tout l'intérêt

de l'utilisation de plis �ns dans une problématique de gestion des seuils de �ssuration.

Ainsi, la création du réseau de �ssures menant à la fuite peut être également repoussée.

Décohésions fibre / matrice

Microfissuration matricielle

Fissure transverse

Microdélaminage

Rupture de fibre

Figure 1.2 � Principaux mécanismes d'endommagement
d'un composite strati�é [Laeu�er, 2017].

Lorsque la �ssure transverse atteint l'interface entre deux plis, une concentration de

contraintes est générée ce qui favorise l'apparition d'une �ssuration inter-laminaire gé-

néralement dénommée micro-délaminage (�gure 1.2). Ce type de �ssuration empêche le

transfert de charge d'un pli à l'autre, augmente la taille de la zone déchargée dans le pli

�ssuré et limite la création de nouvelles �ssures transverses dans cette zone.
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Ce mécanisme est di�cile à caractériser car il apparait souvent à cause d'e�ets de bord

et disparait à c÷ur de l'éprouvette [Laeu�er, 2017]. Il est cependant indispensable de

l'étudier dans une problématique de chemin de fuite puisqu'il accroit l'ouverture des �s-

sures transverses [Bois et al., 2014] et pilote la connexion entre les �ssures des di�érents

plis [Laeu�er, 2017]. Au cours du chargement, l'endommagement intra et inter-laminaire

augmente et induit un mauvais transfert de charge entre les �bres et les plis. Il s'ensuit

la rupture des �bres les plus sollicitées puis la ruine de la structure.

Critère en énergie

Critère en déformation

Données expérimentales
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Figure 1.3 � Seuil d'amorçage de la �ssuration transverse en fonction
de l'épaisseur de la couche considérée [Leguillon, 2002].

Un deuxième paramètre régissant le phénomène de �ssuration transverse et le scénario

d'endommagement du composite strati�é est la séquence d'empilement du matériau. En

e�et, plusieurs études mettent en évidence l'impact signi�catif de l'endommagement d'un

pli sur les plis qui lui sont adjacents [Yokozeki et al., 2005b, Kim et al., 2006]. Ces études

montrent que la création d'une �ssure transverse dans un pli engendre la création quasi

instantanée de �ssures transverses courtes dans les plis accolés [Lavoie and Adolfsson,

2001]. Le critère en résistance est activé localement par la concentration de contraintes

générée par la première �ssure transverse. Ce phénomène est observé sur plusieurs épais-

seurs de pli. On suppose alors que le critère énergétique est également activé localement

par une augmentation du taux de restitution d'énergie induit par la modi�cation de l'état

de chargement au voisinage de la �ssure. Le seuil d'endommagement des plis d'une même

strati�cation peut donc être fortement impacté par ce phénomène d'interaction.
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Les phénomènes d'interaction entre plis sont di�cilement quanti�ables par une méthode

classique d'observation microscopique sur les bords de l'éprouvette. De fait, le recours aux

rayons X [Yokozeki et al., 2006] et à la micro-tomographie pour avoir accès directement

au c÷ur du matériau est généralement employé (�gure 1.4). L'ouverture des �ssures est

indispensable pour pouvoir les observer et les quanti�er. Divers dispositifs de mise sous

charge pour la réalisation d'observations in-situ ont donc été réalisés [Germaneau, 2007,

Scott et al., 2012, Morandi, 2014, Laeu�er, 2017].

Ecrou de serrage 

menant à la traction 

Mors mobile

Tube PMMA en 

compression

Eprouvette en 

traction

Mors fixe

Ԧ𝑥

Ԧ𝑧

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

Ԧ𝑥

Figure 1.4 � Dispositif de traction uniaxiale pour la réalisation d'observation in-situ et
réseau obtenu par micro-tomographie [Laeu�er, 2017].

En fonction de la strati�cation et du type de sollicitation, les plis sont généralement

soumis à un chargement mixte (transverse et de cisaillement). L'évolution des deux méso-

mécanismes présentés est principalement régie par un mode d'ouverture normale (mode I).

En e�et, la propagation de la �ssuration transverse et du délaminage intervient pour un

taux de restitution d'énergie inférieur en mode normal qu'en mode de cisaillement (plan et

anti-plan). Plusieurs formulations théoriques ont été proposées pour prendre en compte ces

proportions d'énergie dans la description de l'endommagement [Benzeggagh and Kenane,

1996, Vandellos, 2011]. Fort de ce constat, [Laeu�er, 2017] montre expérimentalement que

le cisaillement a peu d'in�uence sur le processus de �ssuration transverse.
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1.1.3 Rôle du chargement thermique sur le comportement des

composites

L'in�uence de la température sur les caractéristiques du pli unidirectionnel peut être

quanti�ée en réalisant des essais de caractérisation en environnement contrôlé à l'aide

d'une enceinte thermique (�gure 1.5a) dans laquelle un liquide cryogénique (azote liquide

LN2 ou hélium liquide LHe) est pulvérisé et vaporisé [Liu et al., 2011, Yu et al., 2014]. Cette

première possibilité a l'avantage de permettre le contrôle de la descente en température et

la réalisation d'essais de la température ambiante aux basses températures (' -150 °C).

Une seconde possibilité est de réaliser des dispositifs dédiés à la réalisation d'essais en

immersion dans le liquide cryogénique, souvent à 77 K dans l'azote liquide (�gure 1.5b).

L'avantage est de réaliser des essais à très basse température de manière stable sans

consommer trop de �uide cryogénique [Aoki et al., 2001, Li et al., 2016]. En revanche,

la di�culté réside dans le fait de contrôler la descente jusqu'à la température du liquide

pour éviter les gradients thermiques trop importants et l'endommagement du matériau

qui en résulte à cause des dilatations di�érentielles et des contraintes internes générées.

(a) Environnement contrôlé
[Yu et al., 2014]

(b) Immersion LN2
[Li et al., 2016]

Figure 1.5 � Dispositifs de traction à basse température.

L'application d'un chargement thermique complexi�e le comportement des composites

et son analyse. En e�et, plusieurs phénomènes sont à prendre en compte [Sápi and Butler,

2020]. Le premier phénomène à étudier est la variation de volume du matériau dès lors

qu'on lui applique une variation de température, dénommée dilatation thermique. En

fonction de la di�érence de température et de son coe�cient de dilatation, le matériau se

dilate ou se rétracte.
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La structure d'un composite strati�é et le caractère orthotrope d'un pli unidirectionnel

induisent des dilatations di�érentielles entre les plis qui dépendent de l'empilement. Cela

se traduit par l'apparition de contraintes internes au sein du strati�é. Ces phénomènes se

produisent aussi à l'échelle micro, mais comme les contraintes engendrées ne dépendent

pas de l'empilement, le phénomène est implicitement intégré dans la caractérisation du

pli unidirectionnel. En fonction de la vitesse (gradient de température) et de l'intensité

du chargement thermique, ces dilatations di�érentielles peuvent générer de l'endommage-

ment dans le matériau avant même l'application d'un quelconque chargement mécanique.

Compte tenu de l'application industrielle et d'éventuelles problématiques de cyclages des

réservoirs, certains auteurs se sont intéressés à l'impact du chargement thermique seul

sur l'endommagement du matériau [Timmerman et al., 2002, Bechel et al., 2003, Bechel

and Kim, 2004, Donaldson et al., 2004, Donaldson and Kim, 2005, Lafarie-Frenot and Ho,

2006, Kim and Donaldson, 2006, Grogan et al., 2014b]. Il ressort de ces essais l'apparition

des mêmes mécanismes d'endommagement qu'à température ambiante, qui sont principa-

lement du micro-délaminage et de la �ssuration transverse. Sous chargement thermique

seul, il est nécessaire de créer des conditions très défavorables pour initier l'endommage-

ment.

Ces études montrent que l'endommagement du matériau apparait lorsque le nombre

de cycles thermiques est important et uniquement sur des strati�és composés de plusieurs

plis d'épaisseur intermédiaire (140 µm) regroupés ou de plis épais (600 µm). La variation

de température doit être conséquente et brutale. Par exemple, une immersion dans l'azote

liquide à partir de la température ambiante (∆T > 216 °C). Le gradient de température

alors généré entre les couches peut entrainer l'amorçage de la �ssuration car la dilatation

brutale des couches extérieures n'est pas suivie instantanément par le reste des plis. Cer-

tains plis sont alors soumis à un état de contraintes important. C'est d'ailleurs souvent

les plis extérieurs qui �ssurent en premier (�gure 1.6). [Grogan et al., 2014b] mentionnent

que les scénarios d'endommagement varient en fonction de la strati�cation comme on a

pu l'observer à température ambiante. En e�et, une strati�cation composée de plis très

désorientés génère une �ssuration inter-laminaire importante (délaminage) en comparai-

son à un strati�é quasi isotrope (dans le plan) dans lequel s'amorce plus de �ssuration

intra-laminaire (�ssuration transverse).

Le second phénomène important induit par un chargement thermique est l'évolution

des propriétés mécaniques et thermiques du matériau lorsque la température diminue.

[Ahlborn and Knaak, 1988, Reed and Walsh, 1994, Reed and Golda, 1994, Shi, 2018]

montrent que le module d'Young longitudinal est faiblement a�ecté car ce dernier est

piloté par le comportement des �bres qui varie peu avec la température. Dans le sens

transverse, c'est le comportement de la matrice qui pilote la réponse mécanique du pli.

En fonction des paramètres de sollicitation (vitesse de déformation et température d'essai),

la matrice passe d'un comportement ductile-fragile à fragile.
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Figure 1.6 � Cyclages thermiques et observations microscopiques
[Grogan et al., 2014b].

Une température extrêmement basse ralentit le mouvement aux niveaux atomiques et

augmente l'énergie de liaison moléculaire interne ce qui favorise un équilibre structurel

pur dans tout le matériau. De fait, de la température ambiante aux très basses tem-

pératures, l'allongement à la rupture diminue, mais la ténacité de la résine augmente.

En fonction du type de résine considéré, l'énergie de rupture peut également augmenter

lorsque la température diminue. Ces modi�cations engendrent une rigidi�cation de la ré-

sine [Nobelen et al., 2003, Pavlick et al., 2009, Fu, 2013] et donc le module transverse

du pli unidirectionnel augmente. Le caractère visqueux de la résine est moins prépondé-

rant à basse température. Aussi, la diminution de la température a pour e�et d'atténuer

la non-linéarité en cisaillement de la matrice qui se rigidi�e [Gates et al., 2012, Boissin

et al., 2017]. Cette rigidi�cation agit également sur les interfaces �bre/matrice favorisant

le mécanisme de décohésion �bre/matrice [Feng et al., 2014, Li et al., 2016].

Le coe�cient de dilatation longitudinal est quasiment nul car les �bres sont peu im-

pactées par la température. En revanche, [Schutz, 1998, Aoki et al., 2000, Kumazawa and

Whitcomb, 2008, Wei et al., 2015] montrent que le coe�cient de dilatation transverse est

atténué de manière signi�cative par la diminution de la température (α2 = 25.10−6 °C−1

à 20 °C contre α2 = 15.10−6 °C−1 à -150 °C). L'identi�cation du coe�cient de dilatation

peut être réalisée à l'aide de jauge de déformation si on connait le comportement de la

jauge lorsque la température varie. Pour cela, il est nécessaire d'avoir fait le même cycle

thermique avec un matériau étalon pour lequel le coe�cient de dilatation est parfaite-

ment identi�é sur la plage de température visée. En prenant en compte l'évolution de la

résistivité de la jauge et sa dilatation thermique, on peut mesurer la dilatation de notre

matériau. Une seconde possibilité est d'utiliser un dilatomètre fonctionnant sur la plage

de température souhaitée. Le dilatomètre est étalonné à partir d'un matériau étalon, tel

qu'un barreau de silice par exemple. Cet étalonnage permet donc de déduire l'évolution

de la dilatation du matériau placé au sein de l'appareil de mesure [Wei et al., 2015].
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1.1.4 Bilan sur le comportement des composites strati�és à basse

température

La compréhension du comportement mécanique des composites strati�és sous charge-

ment thermomécanique est indispensable pour le dimensionnement de réservoirs cryogé-

niques en composite sans liner. Les protocoles de caractérisation des modules d'élasticité

et des constantes thermiques régissant l'orthotropie du matériau de l'ambiante aux très

basses températures sont connus et maitrisés. Ils ont permis de mettre en évidence la

faible variation des propriétés longitudinales des composites à �bre de carbone et matrice

polymère lorsque la température diminue. Dans la direction transverse et de cisaillement,

les caractéristiques sont pilotées par le comportement de la matrice et sont donc signi�-

cativement impactées par la diminution de la température en raison de la rigidi�cation

de la résine polymère.

Les fuites observées sur les réservoirs cryogéniques étant dues à des réseaux de �ssures

créés au sein du composite, la quanti�cation de l'endommagement du composite doit être

menée parallèlement à la caractérisation du comportement élastique du matériau. Des

mécanismes multiples et multi-échelles se développent au sein du strati�é. Les mécanismes

présents à basse température semblent identiques à ceux observés à température ambiante.

Le scénario d'endommagement dépend des paramètres géométriques de la strati�cation

qui sont l'épaisseur et les orientations de pli. L'endommagement des composites strati�és

est généralement quanti�é à l'aide d'observations par microscopie et micro-tomographie.

A température ambiante, les mécanismes et les scénarios d'endommagement sont bien

identi�és dans la littérature. En revanche, la di�culté réside dans l'analyse et l'observation

de ces phénomènes lorsque la température diminue. Les protocoles existants permettant de

mesurer l'impact des conditions cryogéniques sur l'endommagement du matériau compo-

site se font principalement sous chargement thermique seul. Ce seul chargement n'est pas

su�sant pour endommager de manière représentative le matériau. De fait, des cyclages

thermiques sont réalisés et justi�és par la perspective d'éventuels réservoirs réutilisables.

Le besoin actuel des industriels est de concevoir des réservoirs cryogéniques �ables lors-

qu'ils sont soumis à un chargement thermomécanique quasi-statique dans un premier

temps.

Le manque d'information cible principalement les essais de caractérisation de l'endom-

magement des strati�és sous chargement thermomécanique. Les sections suivantes de ce

chapitre proposent des protocoles expérimentaux permettant de caractériser le comporte-

ment ainsi que les mécanismes et les scénarios d'endommagement d'un composite strati�é

sous chargement thermomécanique. Ces protocoles permettront d'identi�er l'impact des

dilatations di�érentielles et de l'évolution des caractéristiques du pli unidirectionnel sur

les mécanismes et les scénarios d'endommagement lorsque la température diminue.
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1.2 Matériaux et procédés

1.2.1 Description du procédé de fabrication des éprouvettes de

l'étude

Le matériau de l'étude est un composite strati�é unidirectionnel composé de renforts

à �bre longue de carbone de module intermédiaire et d'une matrice de type résine époxy

non ductilisée. Plusieurs strati�cations ont été choisies pour identi�er, de la température

ambiante aux conditions cryogéniques, les caractéristiques mécaniques et thermiques du

pli unidirectionnel ainsi que les mécanismes et les scénarios d'endommagement. Les stra-

ti�cations ont été drapées 1 sous forme de plaques carrées de côté 300 mm et de tubes

de longueur 500 mm et de diamètre intérieur 100 mm. Deux types de densité surfacique

ont été utilisés et ont permis l'obtention de couches allant de 71 µm (1 pli de grammage

75 g/m2) à 572 µm (4 plis de grammage 150 g/m2). Ces pièces ont été fabriquées par

un procédé de placement automatisé de �bres (AFP pour Automated Fiber Placement,

�gure 1.7). Ce procédé dépose plusieurs mèches (1/2/4/8/16/32) de 3,175 mm, 6,35 mm

ou 12,7 mm de large. Chacune des mèches est issue d'une nappe mère de composite

unidirectionnel au grammage dé�ni.

Ce procédé est proche du procédé ATL (Automated Tape Layup) qui consiste à dé-

poser des nappes (format initial du matériau avant le slittage qui consiste à séparer la

nappe en plusieurs mèches de �bres) de plus grande largeur (75 mm, 150 mm ou 300 mm).

Le procédé AFP a l'avantage de permettre le drapage de forme complexe seulement limi-

tée par le rayon de courbure de la mèche, même si aujourd'hui, certains robots peuvent

draper avec une seule mèche o�rant alors la possibilité d'atteindre des rayons très petits.

La multitude de tête de dépose AFP complète parfaitement les possibilités qu'o�re le

procédé ATL et ouvre de nouvelles perspectives en terme de fabrication composite in-

dustrielle. La fabrication des réservoirs composites était jusqu'alors surtout réalisée par

enroulement �lamentaire. Ce procédé limite les possibilités de géométrie et de séquence

d'empilement. En e�et, la séquence d'enroulement se fait soit circonférentiellement soit

de manière hélicoïdale ce qui engendre des chevauchements qui peuvent être néfastes au

comportement d'une structure de faible épaisseur. Ce moyen est en revanche e�cace pour

les réservoirs de stockage haute pression de fortes épaisseurs grâce ses grandes vitesses de

dépose [Pilato, 2011]. La fabrication de réservoirs possédant un ratio longueur (ou lar-

geur) sur épaisseur très grand pourrait cibler le procédé AFP qui o�re plus de possibilités

de drapage avec notamment la possibilité d'avoir des variations d'épaisseur et donc de

renforcer certaines zones par exemple. C'est pour cela qu'il a été choisi de réaliser les

échantillons et structures de l'étude à l'aide de ce procédé.

1. Dans le jargon composite, le terme "draper" désigne le fait de déposer les couches successivement
lors de la fabrication du composite strati�é.
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Figure 1.7 � Fabrication des plaques de l'étude par placement automatisé de �bres.

1.2.2 Défauts de fabrication liés au procédé

La fabrication par placement automatisé de �bres permet de fabriquer des pièces com-

plexes de manière reproductible et à des cadences industrielles (vitesse de drapage jusqu'à

1,2 m/s). Cependant, des défauts inhérents au procédé sont créés lors de la fabrication.

Deux défauts principaux ont été identi�és (�gure 1.8a). Un espace entre deux mèches,

souvent appelé "gap" peut induire une zone riche en résine. Des zones présentant un re-

couvrement de deux mèches sont communément appelées "overlap". Ce défaut engendre

une zone plutôt riche en �bre. Dans les deux cas, on observe des ondulations de �bres et

des variations d'épaisseur de pli. La �gure 1.8b est une observation microscopique d'une

coupe transversale d'un strati�é [02/902]S. On y retrouve les deux défauts AFP décrits

précédemment et présents initialement dans le matériau. On peut également observer le

mécanisme de �ssuration transverse apparu dans des zones de défauts et dans une zone no-

minale après sollicitation du matériau. Des études ont été menées pour quanti�er l'impact

de ces singularités sur les propriétés du composite [Lan, 2016].
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(b) Observation microscopique dans l'épaisseur du strati�é - Plan XZ.

Figure 1.8 � Schématisations et observation microscopique des défauts AFP.

L'introduction de défauts locaux volontaires a été réalisée lors de la fabrication. Il est

montré que les mouvements de la matière lors de la cuisson induisent une réorganisation

de la microstructure locale au sein d'une couche même composée de plusieurs plis de

même orientation. Ce phénomène de réorganisation est favorisé lorsqu'une contre plaque

est utilisée lors de la cuisson du matériau. Ainsi, l'inter-mèche intégré volontairement est

quasiment invisible lors d'observations microscopiques post-cuisson. En revanche, lorsqu'il

s'agit d'un strati�é avec plusieurs orientations, les mouvements de matière hors plan ne

sont pas possibles et notamment ceux des �bres. Des zones riches en résine sont alors

créées. Cependant, les essais montrent une in�uence négligeable des défauts lorsque l'on

utilise une contre plaque qui facilite le phénomène de réorganisation. L'introduction de

ces défauts dépend fortement des paramètres de dépose (nombre de mèche, vitesse de dra-

page, compactage, chau�age de la mèche lors du drapage) et du type de pièces fabriquées

(courbure importante). Certaines règles et tolérances ont été mises en place pour limiter

l'impact des défauts sur la réponse mécanique macroscopique des pièces composites. Ces

règles visent à préférer l'introduction d'espace entre mèches ("gap") au recouvrement.

Ces espaces sont généralement limités par une tolérance inférieure 2 mm. Le rayon de

courbure dans le plan de la mèche peut également engendrer l'introduction de défauts tels

que l'apparition d'un décollement ou d'un plissement local de la mèche. Ce phénomène

prend de l'importance lorsque la largeur de la mèche augmente.
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En e�et, les contraintes de compression dans la partie intérieure de la mèche sont accrues

et induisent un décollement. Des travaux expérimentaux et analytiques ont été menés

par [Beakou et al., 2011] pour déterminer la charge critique de �ambement et le rayon

de courbure minimal associé en fonction de la largeur d'une mèche. Pour une largeur de

mèche de 6,35 mm comme celle utilisée pour l'étude, certains auteurs préconisent deux

rayons de courbures di�érents. En fait, il a été démontré que ce défaut est fortement

dépendant des paramètres de fabrication, notamment de la vitesse de dépose et de la

force de compactage choisies.

1.2.3 Analyse de l'état du matériau

Les strati�cations choisies pour les essais sur des éprouvettes rectangulaires ne contiennent

que des plis unidirectionnels donc aucun décollement ou plissement n'a été relevé au cours

de la fabrication.

Pour les strati�cations de grammage intermédiaire (150 g/m2), quelques défauts de

type "gap" ont été relevés. L'épaisseur des couches (143 µm minimum) permet des mou-

vements de matière su�sants pour combler la plupart des espaces générés. Seuls certains

"gap" créés en limite de tolérance engendrent une zone riche en résine car les mouvements

de matière n'ont pas été su�sants. Si on dé�nit une longueur de défauts comme étant

la longueur cumulée des longueurs de "gap" (�gure 1.8) et "overlap" dans le plan du

pli unidirectionnel, nous pouvons quanti�er la présence de défauts dans un pli sur une

longueur d'observation. L'étude de l'épaisseur d'une plaque par microscopie indique un

ratio longueur de défaut (longueur entre mèche ou de recouvrement) sur la longueur de

couche observée (80 mm), Ldefaut/Lobs, inférieur à 0,4 %, valeur que l'on peut supposer

peu in�uente sur le comportement thermomécanique macroscopique de notre matériau

[Lan, 2016]. Ce ratio a tendance à diminuer lorsque l'épaisseur de la couche augmente car

les mouvements de matière sont plus importants et su�sent à annihiler le défaut. Lors du

drapage des plaques de faible grammage (75 g/m2) et notamment pour les couches simples

(71 µm), la matière au voisinage d'un défaut de type "gap" se réorganise di�cilement lors

de la polymérisation. On peut alors noter un ratio Ldefaut/Lobs allant jusqu'à 1,5 %. Dans

le cas des plis �ns, il est intéressant de noter que la zone riche en résine logiquement géné-

rée à l'endroit du gap n'existe pas. En e�et, le compactage et la cuisson sous pression font

que c'est la couche adjacente à la couche contenant le défaut qui a tendance à combler

l'artéfact (�gure 1.9). Cela engendre une ondulation des �bres des couches adjacentes. De

manière générale, pour les plaques drapées pour l'étude, nous pouvons noter une épaisseur

globale du strati�é relativement stable sur la longueur de l'éprouvette malgré la présence

de défauts locaux. Le nombre et la taille des défauts relevés sur nos plaques restent faibles

vis à vis des tolérances généralement préconisées. Nous pouvons attribuer ce constat à la

simplicité géométrique des plaques fabriquées.
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Zone riche en résine Rapprochement des plis adjacents

143𝜇𝑚

71𝜇𝑚

Figure 1.9 � Mouvement de matière au niveau d'un "gap"
en fonction de l'épaisseur de la couche considérée.

Pour les structures de révolution, tels que les tubes fabriqués pour les essais du cha-

pitre 3, la maitrise de ces défauts est plus complexe. La présence d'une courbure couplée

aux angles de dépose choisis pour la strati�cation nécessite une pré-étude avant la fabri-

cation. On peut identi�er deux stratégies principales pour le drapage :

• La première option est d'ajuster les angles de dépose pour que le nombre de mèches

le long de la pièce soit entier. Les défauts ("gap") sont alors minimisés mais une

attention particulière doit être portée aux angles de dépose ajustés. En e�et, les

caractéristiques de la strati�cation (équilibre et symétrie) doivent être maintenues

pour ne pas perturber la réponse mécanique de la pièce.

• D'un autre point de vue, il est possible de �xer les angles de dépose par rapport à

une réponse mécanique de la pièce exigée. En minimisant aussi le nombre et la taille

des défauts, le nombre de mèches théorique ne sera pas forcément entier. De ce fait,

la stratégie de dépose sera de favoriser les défauts de type "gap" et de les répartir

le long de la pièce de manière homogène dans le but d'avoir un nombre entier de

mèches tout en restant dans les tolérances de fabrication.

De manière plus synthétique, soit on choisit d'optimiser les "gap" ce qui implique des

contraintes sur la strati�cation, soit on part de la strati�cation souhaitée qui induit des

"gap" assumés dans le matériau. Pour notre étude, nous avons choisi la deuxième stratégie

de dépose en �xant les angles de strati�cation des tubes. Le nombre de défauts de type

"gap" n'est pas signi�cativement supérieur à celui relevé sur les plaques. En revanche,

la taille de ces défauts est généralement en limite de tolérance ce qui induit un taux de

défaut plus important sur nos éprouvettes tubulaires. Une attention particulière de leur

impact sera portée sur les résultats obtenus lors des essais du chapitre 3.
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1.3 Caractérisation du comportement mésoscopique de

l'ambiante à -130 °C

1.3.1 Objectifs

Cette partie traite de la caractérisation des constantes d'élasticité et des niveaux de

rupture du matériau de la température ambiante aux très basses températures. L'idée est

de quanti�er l'évolution du comportement mésoscopique du pli unidirectionnel lorsque la

température diminue. Les caractéristiques pourront ensuite être implémentées dans une

modélisation explicite du processus de �ssuration et dans le méso-modèle d'endommage-

ment. Elles permettront également de dé�nir le comportement mécanique des di�érentes

strati�cations étudiées lors de la suite des travaux à l'aide de la théorie des strati�és. Les

réservoirs cryogéniques sont des structures minces sollicitées principalement en membrane.

Les caractéristiques hors plan ne seront donc pas étudiées dans cette partie.

Pour rappel, le comportement dans le plan d'un pli unidirectionnel orthotrope est

régi par neuf constantes d'élasticité et trois coe�cients de dilatation thermique (cf. sous-

section 1.1.1). L'obtention des modules d'élasticité se fait à l'aide d'essais uniaxiaux dans

la direction longitudinale et transversale du pli ainsi que sur un strati�é ±45° à plusieurs
températures. La fabrication de trois strati�cations orientées suivant ces directions princi-

pales a donc été réalisée par placement automatisé de �bres. Les séquences d'empilement

[0]8, [90]8 et [±45]2S sont composées de huit plis de grammage 150 g/m2 (épaisseur de

pli d'environ 143 µm). Les caractéristiques mécaniques seront déterminées à trois tem-

pératures di�érentes 20 °C, -80 °C et -130 °C pour permettre d'identi�er l'évolution du

comportement matériau lorsque la température diminue avec un nombre d'essais raison-

nable.

Certaines études mettent en avant la nécessité de prendre en compte la température

de polymérisation pour une prédiction précise de l'état de contraintes résiduelle dans le

matériau avant même l'introduction d'un chargement quelconque [Lubineau, 2008]. Des

contraintes d'origine hydrique sont également présentes dans les composites strati�és en

raison du gon�ement de la matrice engendré par l'absorption d'eau après la fabrication.

Celles-ci s'opposent à celles créées lors du refroidissement après la polymérisation. Nous

avons décidé dans ces travaux de ne pas prendre en compte ces deux e�ets et de considérer

le matériau libre de contrainte à la température ambiante à l'échelle du pli quel que soit

la strati�cation.

Avant la réalisation des essais, des observations microscopiques (�gure 1.10) ont été

réalisées pour valider la séquence d'empilement et les axes de découpe. À travers ces

microscopies, nous pouvons également remarquer que la santé matière est très bonne

puisque le taux de porosité est extrêmement faible au sein du matériau.
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Figure 1.10 � Micrographies des strati�és pour la caractérisation du pli unidirectionnel.

1.3.2 Présentation du protocole et de l'instrumentation

Les éprouvettes, dites rectangulaires, sont découpées aux dimensions souhaitées (�-

gure 1.11a) à la scie diamantée lubri�ée à l'eau. Le chargement mécanique uniaxial est

réalisé sur une machine de traction électromécanique ®MTS de capacité 100 kN. Des

talons en pré-imprégné verre/époxy de strati�cation [±45]5 sont ajoutés pour éviter les

ruptures près des mors de la machine. La déformation des éprouvettes au cours de l'essai

est mesurée à l'aide de jauges de déformation collées au centre de la zone utile. Des essais

de validation ont permis de démontrer que la mesure de déformation au centre de la zone

utile était su�sante pour assurer un bon contrôle de la sollicitation en membrane uniaxiale

de l'éprouvette. La colle de jauge (cyanoacrylate), le câble d'acquisition, la soudure étain

ainsi que la jauge de déformation sont prévus pour fonctionner de l'ambiante à -196 °C.

Le chargement thermique sera assuré par une enceinte thermique®MTS permettant

la réalisation d'essai de 316 °C à -130 °C. Cette chambre environnementale vient s'insérer

autour des mors de la machine de traction (�gure 1.11b). L'enceinte est monitorée par

deux thermocouples type T 2 placés autour de la zone utile de l'éprouvette. La véri�cation

de l'homogénéité de la zone sollicitée en température a été validée au préalable grâce à des

thermocouples supplémentaires le long de l'éprouvette. Le refroidissement est assuré par

une arrivée d'azote liquide pulvérisé et vaporisé dans l'enceinte. La vitesse de variation de

température est de 20 °C/min.

2. Thermocouple composé de cuivre et de Constantan (Cu/Ni) pouvant fonctionner de -250 à 400 °C
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Figure 1.11 � Caractérisation des constantes d'élasticité du pli unidirectionnel.

Avant chaque essai, la température est établie à 20 °C et l'initialisation des grandeurs

mesurées est réalisée (mise à zéro des signaux de force et équilibrage du pont de jauges).

Une fois la température visée atteinte, un palier de stabilisation de 10 min est réalisé.

Ce temps de palier a été déterminé lors des phases de mise au point de l'essai et permet

une stabilisation du système (signal de force et de tension de jauge constant). A l'issue

de ce palier, au cours duquel l'e�ort est maintenu nul, une traction de 0,50 mm/min est

appliquée jusqu'à rupture de l'éprouvette. Les thermocouples permettent de réguler le

chargement thermique tandis que le capteur de force et les jauges de déformation nous

permettent de tracer le comportement mécanique.
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1.3.3 Présentation et analyse des résultats

L'essai sur la séquence d'empilement [0]8 permet d'obtenir le module d'Young longi-

tudinal du pli unidirectionnel. Pour pouvoir capter la limite à rupture sens �bre et éviter

d'aller en limite de machine (capteur 100 kN), la largeur des éprouvettes est redimension-

née à 20 mm. La �gure 1.12 présente les courbes de contrainte longitudinale en fonction

de la déformation appliquée au strati�é. Pour chaque température, deux essais de traction

sont réalisés. Au vu de la faible dispersion entre les essais, nous présentons ci-dessous des

valeurs moyennes aux deux essais.

0.000 0.002 0.004 0.006 0.008 0.010 0.012 0.014
Déformation xx (-)

0

500

1000

1500

2000

2500

Co
nt

ra
in

te
 

xx
 (M

Pa
)

T=20°C
T=-80°C
T=-130°C

Figure 1.12 � Courbe de comportement d'un essai de traction monotone sur un [0]8.

Si on se base sur la première partie de la courbe de la �gure 1.12 (0 % < εxx < 0,5 %),

le module d'Young longitudinal Exx = E11 du pli unidirectionnel semble être constant.

Cependant, lorsque l'on prolonge l'essai jusqu'à rupture, on constate un comportement

élastique non linéaire du matériau qui se traduit par une rigidi�cation. D'après la littéra-

ture, ce phénomène peut être associé à un réalignement des �bres au cours du chargement.

[Vittecoq, 1991, Huchette, 2005, Bois et al., 2007] choisissent de prendre en compte cette

non linéarité en dé�nissant un module sécant E∗
11 du pli sous la forme :

E∗
11 = (1 + λε11)E

0
11 (1.1)
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Cette non linéarité est présente pour les trois températures d'essais. Les micrographies

de la �gure 1.10 montrent une légère ondulation des �bres par rapport à la direction

de traction. Cette observation permet d'appuyer l'hypothèse de réalignement des �bres

proposée dans la littérature.

Les courbes de traction à basse température indiquent une augmentation du module

de Young sens �bre. De ce fait, les valeurs à rupture sont également impactées par la

température, notamment la déformation. La déformation à rupture longitudinale est ob-

tenue par extrapolation à l'aide de la contrainte à rupture (tableau 1.1). A -80 °C, on

note une diminution de 3 % de la déformation à rupture et une augmentation de 12,5 %

de la contrainte à rupture par rapport à l'ambiante. A -130 °C, la déformation à rupture

chute de 10 % tandis que la contrainte à rupture augmente de 11 % en comparaison aux

valeurs mesurées à température ambiante.

Les constantes du modèle de description de la non linéarité du comportement sens

�bre sont identi�ées (équation 1.1) et présentées dans la tableau 1.1 au même titre que

les valeurs à rupture relevées.

L'essai sur la séquence d'empilement [90]8 (microstructure présentée �gure 1.10) per-

met d'obtenir le module d'Young transverse du pli unidirectionnel. Le comportement sens

transverse du pli en fonction de la température est tracé �gure 1.13. Pour chacune des

températures, deux essais de traction ont été réalisés. La faible dispersion observée et les

ruptures en zone utile permettent de conforter la con�ance sur les résultats de l'essai.

Les microscopies réalisées avant essai ne permettent pas d'associer la rupture à un défaut

majeur présent dans le matériau.

A 20 °C, nous constatons un léger adoucissement au delà de 30 MPa. Nous pourrions

attribuer ce phénomène à de l'endommagement di�us à l'échelle microscopique précédant

l'apparition d'une �ssure transverse ou à des phénomènes visqueux. Cet adoucissement

ne sera pas pris en compte pour l'étude car jugé peu signi�catif. Sur les essais à basse

température, cet adoucissement n'est pas perceptible. Ces observations sont une première

indication sur la transition de comportement de la matrice lorsque la température diminue.

L'analyse suivante est réalisée à partir du module sécant des courbes obtenues, entre 25 %

et 75 % de la déformation à rupture de l'essai. Nous pouvons noter un impact signi�catif

de la diminution de la température sur la réponse transverse du pli unidirectionnel. En

e�et, le module d'élasticité augmente de plus de 20 % à -80 °C et de près de 40 % à

-130 °C par rapport à l'ambiante. Il est di�cile de noter une variation de la contrainte

transverse à rupture avec la diminution de la température. En revanche, on observe une

diminution drastique de la déformation à rupture. On retiendra une variation de plus de

30 % à -130 °C par rapport à l'ambiante (tableau 1.1).

L'essai sur la séquence d'empilement [±45]2S (micrographie présentée �gure 1.10) per-
met d'obtenir le module de cisaillement initial du pli unidirectionnel, la perte de raideur

en cisaillement ainsi que la déformation résiduelle lors de cycles de charge-décharge.
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Figure 1.13 � Courbe de comportement d'un essai de traction monotone sur un [90]8.

La �gure 1.14 présente les essais de charge-décharge menés sur ce strati�é. Là encore,

la diminution de la température engendre une modi�cation importante du comportement

du composite. Le module de cisaillement initial mesuré sur le premier cycle de charge

(εxy < 0,25 %) passe de 4 182 MPa à 6 773 MPa quand la température passe de 20 °C

à -130 °C, soit une augmentation de 60 %. Nous pouvons également noter une très forte

diminution de la déformation à rupture et une augmentation de la contrainte à rupture.

Aussi, nous remarquons que l'endommagement du pli unidirectionnel à l'échelle ma-

croscopique, se traduisant par un abattement du module de cisaillement sécant au cours

des cycles de charge-décharge, est impacté par les basses températures. En e�et, à -130 °C,

le module de cisaillement avant rupture est abattu de 15 % par rapport au module initial.

A -80 °C, cet abattement est d'environ 30 % alors qu'à température ambiante le module

de cisaillement passe de 4 500 MPa (à 0,25 % de déformation maximale) à 2 207 MPa (à

4 % de déformation maximale) soit un abattement de plus de 50 %.
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Figure 1.14 � Courbe de comportement d'essais de charge-décharge sur un [±45]2S.

Ainsi, ces essais de charge-décharge mettent en évidence le passage d'un comportement

ductile à un comportement fragile en cisaillement. Comme relevé dans la littérature, cette

transition peut être attribuée à la rigidi�cation de la matrice polymère et des interfaces

(�bre/matrice et inter-laminaire). Sur ces essais, on constate que la déformation irréver-

sible à chaque cycle de chargement diminue signi�cativement avec la température. Ce

phénomène est très marqué sur la courbe à -130 °C de la �gure 1.14.

Globalement, ces essais de caractérisation à basse température nous ont permis de

mettre en évidence l'impact non négligeable des conditions cryogéniques sur le comporte-

ment du pli unidirectionnel (récapitulatif dans le tableau 1.1). Même si le comportement

non linéaire dans la direction des �bres semble légèrement impacté, c'est principalement les

directions matricielles qui sont in�uencées par la diminution de la température. En e�et,

la rigidi�cation de la matrice mentionnée dans la littérature engendre une augmentation

importante du module d'élasticité transverse et du module de cisaillement initial. Même

si sur certains essais la contrainte à rupture est plus importante à basse température,

c'est principalement les déformations à rupture qui sont impactées avec une diminution

signi�cative de l'ambiante à -130 °C.
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Température d'essai T °C 20 -80 -130

Constantes d'élasticité

E0
11 MPa 139 804 162 983 160 360

λ (-) 16,5 10,5 13,0

E22 GPa 8,04 9,73 11,1

G0
12 GPa 4,182 5,953 6,773

Valeurs à rupture

εr11 % 1,39∗ 1,35 1,25

εr22 % 0,699 0,597 0,470

εr12 % > 4 1,63 1,06

σr11 MPa 2 232,5 2 509,5 2 460,5

σr22 MPa 52 52 47

σr12 MPa > 75 106 117

∗ : valeur obtenue par extrapolation de la déformation à l'aide de σr11

Table 1.1 � Récapitulatif des grandeurs identi�ées pour chaque température d'essai.
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1.4 Caractérisation de l'endommagement sous sollici-

tation transverse pure de l'ambiante à -130 °C

1.4.1 Objectifs

Pour dimensionner une structure composite en raideur ou en résistance, la prise en

compte de la perte de rigidité au cours d'un chargement (fatigue ou quasi-statique) est

généralement su�sante. Cependant, dans notre cas, la perméabilité du matériau est for-

tement impactée par la continuité de la microstructure du matériau [Laeu�er, 2017]. Les

deux principaux mécanismes d'endommagement régissant la continuité du matériau et

notamment la structure d'un réseau de fuite sont la �ssuration transverse et le microdéla-

minage. La caractérisation de ces mécanismes d'endommagement à l'échelle mésoscopique

est donc indispensable pour construire et alimenter un méso-modèle prédictif. L'amorçage

et le développement de ces mécanismes sont régis par les sollicitations transverses et de

cisaillement. Cette section a pour objectif de caractériser les mécanismes et les scénarios

d'endommagement d'un pli unidirectionnel soumis à un chargement purement transverse.

Nous étudierons l'impact de l'épaisseur du pli et de la température sur la cinétique d'en-

dommagement du matériau.

1.4.2 Présentation du protocole et de l'instrumentation

La fabrication par AFP de plaques de dimensions 300 mm-x-300 mm de strati�cation

croisée 3 a été réalisée. Plusieurs séquences d'empilement de grammage 75 et 150 g/m2

ont été drapées permettant d'avoir des couches transverses de 71 à 572 µm d'épaisseur

(�gure 1.15). Les éprouvettes sont découpées aux dimensions présentées sur la �gure 1.11a

à l'aide d'un disque diamanté refroidi à l'eau.

Les dispositifs de chargement mécanique et thermique sont les mêmes que ceux utilisés

pour la caractérisation du pli unidirectionnel. Un chant de l'éprouvette est préalablement

poli pour permettre de visualiser la microstructure du matériau sur une longueur d'ob-

servation su�sante. Un polissage �n et rigoureux est nécessaire pour analyser convena-

blement le matériau (�gure 1.15). Ce résultat est obtenu après une séquence de polissage

sur papier de verre (grains de taille 22, 13 puis 8 µm) puis sur drap de polissage sur lequel

nous vaporisons une suspension de particules diamantées de 3 µm.

L'observation de la longueur d'intérêt au cours de l'essai se fait à travers une paroi

translucide développée spécialement pour la manipulation (schématisée sur la �gure 1.16).

3. Ici, nous désignons une strati�cation croisée comme une séquence d'empilement de plis à 0° et 90°,
le nombre de plis transverses pouvant varier pour jouer sur l'épaisseur des couches
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Figure 1.15 � Micrographies des strati�és croisés de grammage 150 g/m2 et 75 g/m2.

Nous utilisons un microscope numérique ®Keyence VHX-2000 équipé d'un objectif op-

tique Z100 pour examiner la microstructure du matériau. L'appareil est monté sur une pla-

tine de déplacement micrométrique tri-axiale permettant le balayage de la longueur d'ob-

servation et la reconstruction d'images de grande résolution (0,9 pixel/µm, �gure 1.16).
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Figure 1.16 � Schéma du dispositif d'observation sous chargement thermomécanique.
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Pour pouvoir identi�er les scénarios d'endommagement sous sollicitation transverse,

nous devons séquencer l'essai en plusieurs paliers de chargement. A l'aide des essais de ca-

ractérisation du pli unidirectionnel et notamment des déformations à rupture identi�ées,

nous avons pu dé�nir dix paliers de déformation permettant de capter convenablement la

cinétique d'endommagement jusqu'à rupture de l'éprouvette. A chaque palier de charge-

ment, l'éprouvette est sollicitée jusqu'à la déformation souhaitée εmax.
n

xx . Elle est ensuite

déchargée jusqu'à une déformation de maintien εmain.
n

xx permettant de réaliser des obser-

vations microscopiques sans propager les endommagements ou en créer de nouveaux à

cause des phénomènes de relaxation du matériau. Cette déformation intermédiaire a été

�xée à 80 % de la déformation maximale atteinte au cours du palier. Le séquencement de

l'essai est ensuite réalisé comme décrit ci-dessous et schématisé �gure 1.17 :

1. Serrage des mors auto-serrants et remise à zéro de l'e�ort induit ;

2. Mise à T1 = 20 °C de l'éprouvette et remise à zéro de l'éventuel e�ort induit ;

3. Réglage et initialisation (mise à zéro des signaux) de la jauge de déformation à e�ort

nul ;

4. Descente à la température T2 visée en maintenant un e�ort nul grâce à l'asservis-

sement de la machine de traction ;

5. Stabilisation de la température et des signaux de mesure pendant 5 min ;

6. Traction de l'éprouvette jusqu'à εmax.
n

xx (n étant le numéro du palier) ;

7. Retour à une déformation de maintien εmain.
n

xx permettant d'éviter la propagation

de l'endommagement au cours de l'observation ;

8. Retour à la température T1 pour scanner la zone d'observation ;

9. Balayage et prise d'images sur la zone considérée ;

10. Descente à la température T2 pour le palier de chargement n+1.

La descente en température de T1 à T2 induit un signal de jauge non nul que l'on peut

attribuer à la déformation d'origine thermique du matériau couplée à la déformation de la

jauge elle-même. La dérive thermique 4 de la jauge en température peut être également en

partie responsable de ce signal initial. Cependant, les jauges utilisées sont auto-compensées

jusqu'à une température de -196 °C, la modi�cation du signal à cause de la dérive ther-

mique peut donc être considérée comme négligeable. En revanche, la grille dans laquelle

est noyée la jauge de déformation est fabriquée avec un matériau di�érent de notre com-

posite strati�é. Logiquement, il est préférable d'avoir des grilles de jauges réalisées avec

un matériau dont le comportement thermique est proche du matériau testé.

4. Par dérive thermique, on entend ici la modi�cation de la résistivité de la jauge et donc du signal
de mesure
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Figure 1.17 � Séquencement du protocole d'observation
sous charge à basse température.

Cependant, le nombre de strati�cations testées dans cette étude nous a poussé à choi-

sir un matériau au coe�cient de dilatation intermédiaire (α1 ' 0, 4.10−6 °C−1 < αjauge '
11.10−6 °C−1 < α2 ' 20.10−6 °C−1). De ce fait, le signal mesuré au premier palier sous

chargement thermique seul ne peut pas être associé directement au coe�cient de dilatation

du matériau. Aussi lorsque l'on applique un chargement thermomécanique au strati�é, les

dilatations di�érentielles engendrent un état de chargement particulier. Il est donc impor-

tant d'analyser l'histoire de chargement. Avant le chargement mécanique, sous chargement

thermique seul, le champ de déformation initial à l'échelle du strati�é est di�érent de celui

relevé dans les plis. Nous avons validé la possibilité de lier les déformations mécaniques

à l'échelle du strati�é aux déformations mécaniques dans le pli par la théorie des plaques

minces (εxx = ε011 = ε9022). En e�et, même si les champs initiaux et �naux de déformation

du strati�é et du pli sont di�érents, la variation de déformation d'origine mécanique est

la même. Nous choisirons alors de considérer uniquement la déformation mécanique ap-

pliquée au strati�é dans le traitement de nos résultats en substituant à la déformation

totale mesurée la déformation d'origine thermique identi�ée au début de l'essai (équa-

tion 1.2). Des mesures présentées en annexe A.1 nous ont montré que la déformation

d'origine mécanique était mesurable sur des essais quasi-statiques en négligeant la dérive

et la déformation d'origine thermique.

εmecaniquexx = εtotalexx − εthermiquexx (1.2)
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1.4.3 Résultats et analyses

1.4.3.1 Traitements des essais

Le traitement des essais se fait à partir des micrographies de la zone observée. Ces

images nous permettent de visualiser les mécanismes d'endommagement au cours de la

sollicitation et ainsi d'avoir le scénario d'endommagement du strati�é croisé. Sous solli-

citation transverse, il a été montré que pour les plis épais le mécanisme de �ssuration

transverse est brutal et apparait sur toute la largeur de l'éprouvette dès son initiation

[Huchette, 2005, Yokozeki et al., 2006, Laeu�er, 2017].
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Figure 1.18 � Tomographie et microscopie sous charge sur un strati�é [0/90/0/902]S.
Visualisation des �ssures transverses dans un pli central d'épaisseur 572 µm.

La �gure 1.18 est le résultat d'observations par microscopie et tomographie sous charge

sur un strati�é croisé [0/90/0/902]S. On remarque que les �ssures créées dans la couche

quadruple d'épaisseur 572 µm sont traversantes. L'alignement des �bres n'étant pas par-

fait, la position de ces �ssures peut varier de quelques dizaines de micromètre d'une

extrémité à l'autre de l'éprouvette. Le comptage des �ssures au bord de l'éprouvette est

donc représentatif des endommagements à c÷ur pour cette épaisseur de pli.
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La �gure 1.19 présente trois �ssures transverses apparues au sein de couches d'épaisseur

di�érente. Après un chargement maximal εmaxxx = 1,5 %, nous réalisons les observations à

une déformation intermédiaire, ici εobsxx = 1,2 % correspondant à un e�ort de 25 000 N. La

�ssure de la couche de 71 µm est ouverte d'environ 2 µm, celle de la couche de 142 µm

d'environ 5 µm et dans la couche de 244 µm la �ssure est ouverte de 8 à 13 µm. Le

moyen de tomographie ne permettant de réaliser des observations qu'avec une résolution

d'environ 5 µm sous une charge maximale de 20 000 N, il est di�cile de visualiser les

�ssures au sein des couches de 71 à 142 µm.

142 µm

Figure 1.19 � Microscopie sous charge de �ssures transverses au sein de plis de
grammage �n 75 g/m2 sur un strati�é croisé [0/90/0/902/0/902]S.

Pour évaluer la pertinence de nos observations en surface pour les di�érentes épais-

seurs de plis, nous avons comptabilisé les �ssures transverses sur les deux faces latérales

et à c÷ur d'un strati�é croisé après polissages successifs. L'éprouvette de strati�cation

[0/90/0/902]S et de grammage 150 g/m2 a été testée jusqu'à une déformation longitu-

dinale εmaxxx = 1,15 %. Sur une longueur d'observation de 80 mm, nous con�rmons les

observations de la �gure 1.18 puisque sur le pli central de 572 µm nous comptabilisons un

nombre de �ssures quasi identique à c÷ur et en surface à une �ssure près sur 77 �ssures.

En revanche, on note une in�uence signi�cative des e�ets de bord sur l'apparition des �s-

sures transverses en surface au sein des plis de 142 µm. Les deux extrémités de l'éprouvette

a�chent un total de 115 �ssures alors qu'à c÷ur du matériau on note seulement 49 �ssures

transverses, soit un écart de plus de 55 %. Cependant, quelle que soit l'épaisseur de la

couche, les �ssures observées à c÷ur du matériau sont présentes en surface (�gure 1.20).

De ce fait et compte tenu du caractère conservatif de la mesure, nous choisissons de garder

l'observation en surface pour obtenir les cinétiques de �ssuration transverse du matériau

de manière qualitative.
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En revanche, cette analyse met en avant les limites des essais sur plaque et tout l'intérêt

de développer d'autres types d'essais dans lesquels les e�ets de bord n'interviennent pas

(essai sur tube) pour valider ou a�ner les observations des essais sur plaque.
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Figure 1.20 � Micrographie d'une zone �ssurée au sein d'une strati�cation croisée
[0/90/0/902]S de grammage 150 g/m2 sollicitée à εmaxxx = 1,15 %.

Observation à εobsxx = 0,5 % en surface et à c÷ur.

Comme proposé dans la littérature, nous dé�nissons des variables d'endommagement

ρ et µ [Huchette, 2005]. Pour décrire respectivement le taux de �ssuration et le taux de

microdélaminage, ρ est calculé en divisant le nombre de �ssures par la longueur d'obser-

vation et µ est la moyenne des longueurs de microdélaminage mesurées à chaque pointe

de �ssure transverse. [Ladevèze and Lubineau, 2003, Huchette et al., 2006] dé�nissent ρ

et µ comme des variables représentatives d'un motif localement périodique dans l'optique

de mettre en place un modèle mésoscopique. On peut alors dé�nir une cellule périodique

de longueur L comportant un pli d'épaisseur h présentant une seule �ssure centrée régie

par les variables adimensionnées (ou réduites) dé�nies par les équations 1.3 et 1.4.

ρ =
Nfiss.

Lobs.
.h = ρ.h (1.3) µ = µ.ρ (1.4)

Nous nous attacherons donc à présenter les cinétiques d'évolution de ces variables

en fonction du chargement appliqué. Les éprouvettes de l'étude ne dépassant pas une

épaisseur de 1,5 mm pour une longueur de 240 mm, nous pouvons supposer la déformation

homogène dans l'épaisseur du strati�é. De fait, le chargement de chaque couche considérée

sera retranscrit à travers la déformation mécanique longitudinale appliquée au strati�é

εmecaniquexx (équation 1.2).

A�n d'obtenir une réponse moyenne représentative des variabilités du matériau, il

est nécessaire de réaliser notre étude sur une grande longueur d'observation. [Huchette,

2005, Laeu�er, 2017] ont mis en évidence qu'une longueur d'étude d'environ 80�100 mm

est su�sante pour capter correctement la cinétique de �ssuration d'un composite strati�é

réalisé à partir de pré-imprégné.
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Nous validons cette analyse sur un strati�é croisé [0/90/0/902]S de grammage 150 g/m2

pour la couche centrale ayant une épaisseur de 572 µm. La variabilité du matériau a�ecte

particulièrement l'apparition des premières �ssures transverses qui est pilotée entre autre

par l'état initial du matériau et notamment par la présence de défauts. La �gure 1.21

illustre bien le fait que la longueur d'observation est importante pour capter l'apparition

des premières �ssures et donc un seuil d'endommagement représentatif ainsi que la lente

progression de la densité de �ssures observée en suivant.

Sur une structure réelle, tel qu'un réservoir, au delà des défauts inhérent au matériau,

la variabilité sera impactée par les défauts liés au procédé AFP. En e�et, comme décrit

dans la section 1.2, la présence de gap ou d'overlap engendre des variations de taux de

�bres, d'épaisseur et d'orientation du renfort qui peuvent a�ecter la création des �ssures

transverses. Ces défauts étant dépendant de la géométrie de la pièce et des paramètres

de fabrication, les plaques utilisées ici ne peuvent donc représenter que très partiellement

la variabilité e�ective. Ainsi, une caractérisation précise de la variabilité sur ces mêmes

plaques n'aurait que peu d'intérêt.
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Figure 1.21 � In�uence de la longueur d'observation sur l'évolution de la densité de
�ssures au cours du chargement dans un pli d'épaisseur 572 µm.
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1.4.3.2 In�uence de l'épaisseur du pli

La �gure 1.22 présente l'évolution du taux de �ssuration réduit en fonction de la

sollicitation mécanique appliquée au strati�é pour plusieurs épaisseurs de pli.
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Figure 1.22 � Cinétique de �ssuration transverse en fonction de l'épaisseur de la
couche considérée pour les trois températures d'essai.

Pour chaque épaisseur de couche on peut identi�er deux phases. Une première qui re-

transcrit un démarrage progressif du processus de �ssuration transverse au cours duquel

les �ssures apparaissent sur des faiblesses locales du matériau. La seconde au cours de

laquelle le taux de �ssuration augmente plus linéairement avec le chargement. Une troi-

sième phase dite de saturation est identi�able pour les couches épaisses. Cette saturation

apparait lorsque le pli considéré est su�samment déchargé à cause d'un taux d'endomma-

gement important. A ce stade, le pli ne reprend alors quasiment plus les e�orts appliqués

à la structure. L'apparition de cette phase pour les plis plus �ns n'est pas visible à cause

d'un décalage du seuil de �ssuration. La phase de saturation est probablement existante

sur les plis �ns comme le laisse penser certaines courbes a�chant une rupture de pente

pour des déformations importantes.
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Elle reste cependant délicate à capter car elle apparait autour de la déformation à rup-

ture des plis à 0°. Cette di�culté est peu impactante dans notre démarche. En e�et, une

diminution importante de la perméabilité est observée dès l'apparition des premiers en-

dommagements [Yokozeki et al., 2006, Malenfant, 2012, Laeu�er et al., 2017]. Ainsi, en

pratique, la saturation des endommagements ne sera jamais atteinte dans les plis �ns.

Un autre constat prévisible car mentionné dans de nombreux travaux [Leguillon, 2002,

Huchette, 2005, Laeu�er et al., 2018] est le fait que le seuil de �ssuration est impacté de

manière signi�cative par l'épaisseur de la couche considérée. Le seuil d'endommagement

est plus bas lorsque la couche est plus épaisse. On le voit assez nettement pour les couches

de 143 à 572 µm. En revanche, passé une certaine épaisseur de pli, ce seuil cesse de croitre.

Le seuil de �ssuration des plis de 143 µm est très proche de celui des plis à 71 µm. Ces

observations corrèlent bien la courbe de la �gure 1.3 identi�ée par [Leguillon, 2002]. En

e�et, les épaisseurs de pli étudiées se trouvent autour du niveau pour lequel les critères

en résistance et en énergie se croisent. L'utilisation de plis d'épaisseur inférieure à 71 µm

n'est donc pas forcément pertinente dans l'optique de diminuer le seuil de �ssuration du

pli car ce dernier ne semble plus évoluer signi�cativement en dessous 143 µm. De plus,

l'utilisation de plis �ns nécessite la maîtrise technologique de dépose de ces épaisseurs et la

dépose d'un grand nombre de plis pour répondre au dimensionnement en résistance. Leur

utilisation seule est donc discutable. En revanche, d'un point de vue dimensionnement en

perméabilité, il est intéressant d'imaginer utiliser ces épaisseurs comme plis barrières, qui

ne �ssurent pas, dans une strati�cation de réservoir.

La diminution de l'épaisseur du pli engendre également une diminution importante

de l'évolution du taux de �ssuration réduit au cours du chargement et avant rupture. A

première vue ce résultat est logique du fait de l'expression du taux de �ssuration réduit qui

est adimensionné par rapport à l'épaisseur du pli (équation 1.3). Cependant, il apparait

nettement que les taux de �ssuration sont inférieurs pour des plis �ns et particulièrement

pour les plis de 143 µm et 71 µm. Cette observation est d'autant plus vraie si on se

rapporte aux observations de la �gure 1.20. Le taux de �ssuration en surface tend à

surestimer le taux de �ssuration réel au sein du pli et notamment pour les plis de 143 µm.

Il est également intéressant de remarquer que ces constatations sont véri�ées pour les trois

températures d'essai.

1.4.3.3 In�uence de la température

Cette sous-section vise à identi�er l'impact de la température sur la cinétique de

�ssuration transverse du pli unidirectionnel. La �gure 1.23 présente les résultats pour

chaque épaisseur de pli séparément a�n de faciliter l'analyse des résultats. Ces résultats

démontrent l'in�uence signi�cative de la diminution de la température sur les scénarios

d'endommagement de chaque épaisseur de pli.
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En e�et, quelle que soit l'épaisseur du pli considéré, le seuil d'amorçage en déformation

diminue lorsque la température baisse. Ce résultat peut s'expliquer à la fois par la perte de

ductilité de matrice lorsque la température baisse, mais aussi par les contraintes d'origine

thermique provoquées par le faible coe�cient de dilatation dans la direction sens �bre en

comparaison de celui dans la direction transverse.
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(c) Épaisseur de la couche : 244 µm.
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(d) Épaisseur de la couche : 572 µm.

Figure 1.23 � Cinétique de �ssuration transverse en fonction de la température d'essai
pour les quatre épaisseurs de couches considérées.

Aussi, les cinétiques d'endommagement semblent plus rapides à basse température

qu'à température ambiante, notamment pour les plis d'épaisseur 143 et 244 µm. De fait,

les taux de �ssuration au cours du chargement sont globalement plus élevés aux basses

températures.

En�n, on note que le décalage sur les cinétiques de �ssuration est moins important de

-80 °C à -130 °C que de 20 °C à -80 °C. Cela est dû en partie à la di�érence de température

qui est moins importante dans un cas que dans l'autre. Cependant, il est probable que

la diminution du coe�cient de dilatation transverse, lorsque la température diminue, ait

également un impact.
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1.4.3.4 Microdélaminage en pointes de �ssures

Le microdélaminage est un des deux mécanismes d'endommagement identi�able à

l'échelle mésoscopique et régissant la morphologie d'un réseau de fuite. La présence de

ce mécanisme et son intensité dépend du matériau. Ainsi, sur un composite carbone

époxy T700GC/M21, [Huchette, 2005] a quanti�é la densité de microdélaminage à partir

d'observations sur la tranche d'éprouvettes. En revanche, sur le même matériau, [Laeu�er,

2017] a démontré que l'apparition de microdélaminage sous sollicitation transverse pure

était due aux e�ets de bord et donc présent uniquement en surface. Un enlèvement de

matière de seulement 15 µm depuis le bord su�sait à faire disparaitre le microdélaminage.

Nous avons examiné les pointes de �ssures transverses sur le matériau de notre étude.

La majeure partie des �ssures transverses n'engendre aucun microdélaminage comme

le montre la �gure 1.24. Un léger microdélaminage très peu ouvert a été observé sur

certaines �ssures transverses sur les couches les plus épaisses (572 µm). Cependant, comme

le laissait imaginer la très faible ouverture du microdélaminage, un polissage en profondeur

a permis de démontrer qu'il s'agissait là encore d'e�et de bord. L'étude de l'évolution de

ce mécanisme sous sollicitation transverse n'a donc pas été menée.

143µm 572µm

143µm 143µm

Ԧ𝑥

Ԧ𝑧

Figure 1.24 � Micrographie démontrant l'absence de microdélaminage en pointe de
�ssure pour une couche de 143 et 572 µm.
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1.5 Caractérisation de l'initiation et de la propagation

des réseaux de �ssures

1.5.1 Objectifs et démarche

Dans cette section, nous allons chercher à analyser l'impact d'un pli endommagé sur

les plis qui lui sont adjacents. Plus clairement, il s'agit d'observer comment la création

d'endommagement au sein d'un pli, apparition d'une �ssure transverse par exemple, va

impacter les plis adjacents en terme de mécanisme et de scénario d'endommagement.

Pour cela, il est nécessaire de travailler sur une strati�cation contenant des plis d'orien-

tations di�érentes ayant des seuils d'endommagement di�érents a�n de pouvoir observer

la séquence de �ssuration dans l'épaisseur du strati�é.

Pour des raisons de simplicité de mise en ÷uvre de l'essai, nous avons choisi de réaliser

des essais uniaxiaux sur des éprouvettes rectangulaires plutôt que de réaliser des essais

biaxiaux sur des éprouvettes cruciformes. Pour éviter une rupture prématurée, il est im-

portant de garder des plis orientés dans la direction de chargement. Comme montré dans

la littérature par [Laeu�er, 2017], l'interaction entre plis ne peut être analysée et quanti�ée

par des observations sur la tranche de l'éprouvette. L'essai mécanique sera donc combiné

avec un protocole d'observation par micro-tomographie sous charge que nous présenterons

dans la section suivante.

En�n, l'impact de la température sur le scénario d'endommagement sera également

étudié. Pour cela nous utiliserons le protocole de création d'endommagement sous sollici-

tations thermique et mécanique présenté dans la section 1.4.2.

Le strati�é retenu de séquence d'empilement [0/±60/900.5]S est constitué de plis de

grammage 150 g/m2 (micrographie sur la �gure 1.25). [Laeu�er, 2017] a montré qu'aucune

�ssure transverse n'apparaissait sur un strati�é [±45] sollicité en traction à température

ambiante, ce qui montre que le cisaillement plan participe peu à la �ssuration transverse.

Nous avons donc choisi une séquence d'empilement avec des plis à ±60°, qui pour un même
chargement axial, seront moins sollicités transversalement qu'un pli à 90°. La �ssuration

transverse s'amorcera donc dans le pli central. S'ils sont isolés, les plis orientés à ±60° ont
des seuils d'amorçage d'endommagement supérieurs. Cette strati�cation nous permettra

d'observer en parallèle l'interaction entre des plis ayant des seuils de �ssuration di�érents,

mais également entre les plis orientés à ±60° qui, s'ils étaient isolés, devraient �ssurer en
même temps.
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143 µm

Grammage intermédiaire 150 g/m²

[ 0 / -60 / + 60 / 900,5 ]s

Ԧ𝑥

Ԧ𝑧

Traction

Figure 1.25 � Micrographie du strati�é [0/±60/900.5]S
étudié en micro-tomographie sous charge.

1.5.2 Présentation du protocole et de l'instrumentation

Les éprouvettes sont découpées aux dimensions de la �gure 1.11a et polies sur une

de leur tranche pour permettre l'observation au microscope du matériau. Une jauge de

déformation auto-compensée de la température ambiante à -196 °C est collée au centre

de la zone utile de l'éprouvette et permettra de contrôler le chargement appliqué. Les

chargements mécaniques et thermiques sont appliqués de la même manière que dans la

section 1.4.2 à l'aide du dispositif présenté sur la �gure 1.16. Deux températures d'essai ont

été testées dans cette partie, 20 °C et -130 °C. Le protocole d'essai est le même que celui

décrit par la �gure 1.17. Plusieurs niveaux de chargement sont e�ectués à la température

souhaitée jusqu'à la détection d'un quelconque endommagement lors des inspections au

microscope réalisées entre chaque palier.

Dès lors qu'un endommagement est relevé par microscopie sur la zone d'observation,

l'essai est interrompu. L'éprouvette est alors montée dans le dispositif de mise sous charge

présenté sur la �gure 1.26. En e�et, les observations par micro-tomographie doivent se

faire sous charge pour ouvrir les �ssures créées auparavant. Lorsque l'éprouvette n'est pas

sollicitée en traction les �ssures sont ouvertes de seulement 1 à 3 µm alors qu'à environ

80 % du chargement maximal elles s'ouvrent jusqu'à 10 µm pour un pli d'épaisseur 143 µm.
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La dimension des éprouvettes et la résolution du tomographe ne permettent pas de détec-

ter les �ssures peu ouvertes. En l'absence d'une solution révélatrice, le contraste est trop

faible pour les détecter. Ce montage permet de charger l'éprouvette en traction jusqu'à

20 kN et à une déformation intermédiaire à laquelle on ne propage pas l'endommagement

préalablement créé. La remise sous charge est pilotée par la jauge de déformation. Aucun

capteur de force n'est présent sur le dispositif. Nous pouvons cependant remonter à la

force appliquée sur notre éprouvette à l'aide des courbes de la première mise sous charge

sur la machine de traction.

Ԧ𝑥

Ecrou de serrage 

menant à la traction 

Mors mobile

Tube PMMA en 

compression

Eprouvette en 

traction

Mors fixe

Ԧ𝑥

Mesure de déformation

Figure 1.26 � Dispositif de mise sous charge installé au sein du tomographe.

Le dispositif de mise sous charge a été conçu au cours des travaux de [Laeu�er, 2017]

pour s'intégrer au sein du micro-tomographe Phoenix V/TOME/SX, GE disponible sur

la plateforme PLACAMAT. Cet appareil nous permet d'avoir une taille de voxel minimale

de 4,9 µm en plaçant la source à environ 25 mm de l'axe de révolution de notre éprouvette.

En fonction des niveaux de gris entre les �ssures et le matériau ainsi qu'en fonction de

la position des �ssures et de la discrétisation du détecteur, un coe�cient de sécurité plus

ou moins important (en fonction du type de mesure : qualitative ou quantitative) est

dé�ni entre la taille de voxel et la résolution à choisir pour pouvoir détecter au mieux

les endommagements. Ce tomographe fonctionne à l'aide d'une source horizontale �xe.

Le montage est placé dans un mandrin qui permet la rotation de l'éprouvette et donc la

réalisation d'un scan de 360°. A une résolution de 4,9 µm, la zone d'intérêt observable

est d'environ 10-x-10-x-10 mm3 en réalisant un scan multiple sur la hauteur suivant la

direction de traction.
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Une fois le scan réalisé, l'éprouvette est à nouveau montée sur la machine de traction pour

réaliser un chargement supérieur menant à une propagation de l'endommagement ou à la

rupture de l'éprouvette.

Si il y a eu détérioration de l'éprouvette au cours de l'essai, rupture de l'éprouvette par

exemple, la solution de réaliser une imprégnation d'agent de contraste sur notre éprouvette

a été employée car il n'est alors plus possible de charger l'éprouvette pour ouvrir les

�ssures. La solution de contraste utilisée a été reprise des travaux de [Schilling et al.,

2005] et [Yu et al., 2015]. Elle se compose de 250 g d'iodure de zinc, 80 mL d'eau distillée,

80 mL d'alcool isopropylique et de 1 mL de solution révélatrice Kodak Photo�ow. Le temps

d'immersion dans le liquide est de 48 h. Ne sachant pas l'impact de ce type de solution sur

le comportement mécanique de notre matériau, aucun chargement n'est appliqué après

l'imprégnation pour ne pas risquer de faire évoluer l'endommagement préalablement créé.

1.5.3 Résultats et analyses

Au cours de ces travaux, nous avons appliqué ce protocole sur trois éprouvettes de

même strati�cation [0/±60/900.5]S, deux à température ambiante et une à -130 °C. Dans

cette sous-section, les scans 3D seront traités avec le logiciel open-source de traitement

d'images Image−J . Le recours au scan multiple est nécessaire lorsque l'on souhaite avoir

une zone scannée importante en sachant qu'un recouvrement de près de 50 % entre les

zones est requis pour la reconstruction du volume complet. Dans cette étude, les zones

d'intérêt ont été reconstruites avec trois scans alignés suivant l'axe de chargement ~x.

Ces multi-scans ont permis l'observation de volumes de 8 à 12 mm de longueur dans la

direction de chargement de l'éprouvette. Nous précisons spatialement les zones observées

et les interfaces étudiées sur la �gure 1.27. On distinguera deux types d'interfaces. Les

interfaces B et C séparent le pli central, orienté transversalement, des deux plis adjacents

orientés à 60° par rapport à la direction de chargement. Les interfaces A et D séparent

les plis à 60° des plis à -60°. Les observations microscopiques ont permis de véri�er le

fait qu'aucune �ssure transverse n'apparaisse dans les plis orientés à 0° par rapport à la

direction de chargement et ce même lorsqu'un pli adjacent est fortement endommagé. Les

interfaces entre les plis à -60° et les plis extérieurs à 0° ne seront donc pas étudiées.

48



1.5. CARACTÉRISATION DE L'INITIATION ET DE LA PROPAGATION DES RÉSEAUX DE
FISSURES

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦
Ԧ𝑧

Tomographie

Ԧ𝑥

Ԧ𝑧 Microscopie

A B C D

0° -60° 60° 60° -60° 0°90°

Figure 1.27 � Zones observées et illustrations des images
obtenues selon le moyen d'observation.
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1.5.3.1 Description qualitative des scénarios d'endommagement

La �gure 1.28 présente deux réseaux de �ssures issus de scans d'éprouvettes respecti-

vement testées à 20 °C et à -130 °C. Ces images ont été traitées selon le protocole présenté

dans l'annexe A.2. Les images des �gures 1.28a et 1.28b ont subi l'opération morpholo-

gique de dilatation ce qui donne des réseaux élargis. Cela facilite la visualisation et donc

l'analyse qualitative.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(a) T=20 °C - εmaxxx =1,2 % - εobsxx =0 %
Imprégnation d'agent de contraste.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

(b) T=-130 °C - εruptxx =1,02 % - εobsxx =0 %
Imprégnation d'agent de contraste.

Figure 1.28 � Zoom sur des réseaux de �ssures créés à température ambiante
et à -130 °C. Vues de dessus et en perspective.
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Premièrement, nous ne distinguons pas de microdélaminage aux interfaces entre plis

pour les deux éprouvettes testées. La �ssuration transverse semble être le seul méso-

mécanisme d'endommagement présent dans notre matériau et ce, pour les deux tempé-

ratures. La morphologie des réseaux à 20 °C et à -130 °C est similaire. On distingue de

grandes �ssures transverses dans le pli central. Au voisinage de ces �ssures transverses, on

observe l'endommagement des couches adjacentes à 60°. Cet endommagement se traduit

par l'apparition quasi périodique de �ssures courtes. Dans les deux cas, seules quelques-

unes de ces �ssures courtes semblent s'être propagées. Aux abords de ces �ssures longues

dans les plis à 60°, nous constatons l'apparition de �ssures courtes dans les plis à -60°

extérieurs mais également dans le pli central à 90°.

La �gure 1.29 présente des vues de dessus et en perspective pour trois paliers de

chargement e�ectués à température ambiante. Pour des raisons de lisibilité, la �gure 1.30

présente uniquement des vues projetées suivant l'axe ~z des quatre paliers e�ectués à une

température de -130 °C.

Sur les �gures 1.30b à 1.30d, on observe une légère ondulation locale des �bres mise en

évidence par l'apparition de �ssures transverses dans cette zone. Nous pouvons attribuer

cette ondulation à un glissement plan de la mèche de pré-imprégné lors de la fabrication

AFP. Il est également probable que cela soit dû à un désalignement local des �bres au

sein de la mèche déposée car l'ondulation s'atténue rapidement dans une zone inférieure

à la taille d'une mèche (6,35 mm).

Nous constatons que les scénarios d'endommagement sont similaires pour les deux tem-

pératures. En e�et, et comme prévu, c'est le pli central à 90° qui �ssure en premier du fait

de son mode de sollicitation purement transverse. Les concentrations de contraintes géné-

rées au voisinage des grandes �ssures transverses induisent l'apparition quasi-périodique

de �ssures courtes dans les plis adjacents à 60°. Avec l'augmentation du chargement, cer-

taines de ces �ssures courtes se propagent et tendent à lier les �ssures du pli central pour

créer un réseau de �ssures connectées en plusieurs points. Les grandes �ssures des plis à

60° génèrent à leur tour quelques �ssures courtes dans les plis adjacents à -60° et dans le

pli central à 90°. Globalement, les �gures 1.29 et 1.30 mettent en évidence la densi�ca-

tion globale du réseau de �ssures dans le strati�é lorsque le chargement augmente. Aussi,

d'un point de vue qualitatif, il semble que les seuils d'initiation de l'endommagement

soit abaissés à basse température. Cette observation est cohérente avec les analyses de la

section 1.4.

En résumé, ces observations permettent d'appuyer et de préciser les résultats de la

littérature sur les phénomènes d'interaction entre plis endommagés. Nous avons également

pu noter que les mécanismes et scénarios d'endommagement sont similaires à température

ambiante et à -130 °C. Les mesures quantitatives qui suivent vont permettre d'a�ner ces

analyses.
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Figure 1.29 � Vue dans le plan XY et en perspective de la zone d'intérêt
scannée par micro-tomographie pour chaque palier
de chargement mécanique à température ambiante.
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Figure 1.30 � Vue des plans XY, projetés suivant l'axe Z, de la zone d'intérêt scannée
par micro-tomographie pour chaque palier de chargement mécanique à -130 °C.
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1.5.3.2 Analyses quantitatives

Les observations qualitatives précédentes nous ont permis d'identi�er et d'analyser les

mécanismes et les scénarios d'endommagement à température ambiante et à -130 °C. A�n

de quanti�er et d'analyser les cinétiques de �ssuration des plis et les phénomènes d'inter-

action entre plis endommagés, des mesures de taux de �ssuration et de taux de croisement

ont été réalisées. L'idée première est de valider les observations réalisées jusqu'alors sur

l'impact des basses températures sur la �ssuration transverse et sur les phénomènes d'in-

teractions entre plis endommagés. Aussi, ces mesures vont permettre de borner les lois

d'amorçage et d'évolution régissant l'endommagement au sein d'un strati�é et, ce qui

nous intéresse particulièrement, la création de réseaux de fuite. La présence de �ssures de

di�érentes longueurs sur un volume représentatif sollicité de manière homogène exige de

préciser la dé�nition de la densité de �ssure donnée par l'équation 1.3. Comme proposé

par [Laeu�er, 2017] dans ses travaux, nous dé�nirons le taux de �ssuration transverse ρ

comme étant la longueur de �ssuration cumulée dans le pli considéré Lfiss. rapportée à la

surface du pli dans le plan du strati�é observé Sobs.. Dans ce cas, la surface observée est

petite par rapport aux essais sur strati�cation croisée de la section 1.4 ce qui impacte la

représentativité des courbes obtenues. De même que dans la section 1.4, cette grandeur

est adimensionnée par son produit avec l'épaisseur h du pli considéré :

ρ =
Lfiss.
Sobs.

h = ρh (1.5)

Le graphique de la �gure 1.31 présente l'évolution de ce taux de �ssuration réduit dans

chaque pli du strati�é en fonction du chargement thermomécanique appliqué au strati�é.

Deux essais ont été réalisés à température ambiante et un essai à -130 °C.

Globalement, nous pouvons noter des cinétiques de �ssuration similaires à celles ob-

servées dans la section 1.4. L'épaisseur des plis étant de 143 µm, considérée comme in-

termédiaire, il est là encore di�cile d'identi�er la phase de saturation de la �ssuration.

Malgré le faible nombre de points sur les courbes, les mesures mettent tout de même en

avant, notamment sur l'essai à -130 °C, une première phase progressive pilotée par les dé-

fauts du matériau. Une phase d'évolution de l'endommagement quasi linéaire est ensuite

identi�able avant la rupture du composite. Cette dernière observation est applicable aux

trois éprouvettes testées.

Le phénomène d'interaction entre les plis est nettement mis en évidence sur ce gra-

phique. En e�et, lorsque l'on trace le taux de �ssuration des plis en fonction de la défor-

mation appliquée au strati�é sur la �gure 1.31, on remarque que le pli central et les plis

adjacents s'endommagent de manière simultanée alors qu'ils ont des niveaux de déforma-

tion transverse di�érents dans leur repère pli. Un autre point intéressant est le fait que

les cinétiques et les taux de �ssuration des plis à +60° et à 90° sont très proches malgré

un scénario d'endommagement par pli totalement di�érent (�ssures courtes ou longues).
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Figure 1.31 � Évolution du taux de �ssuration réduit dans chaque pli d'un strati�é
[0/±60/900.5]S en fonction du chargement thermomécanique.

Aussi, si on isole la sollicitation transverse de chacun des plis comme sur la �gure 1.32,

on remarque que ces derniers ne s'endommagent pas au même niveau. Le pli central

sollicité uniquement transversalement s'endommage à une déformation proche de celle

identi�ée dans la section 1.4. En revanche, les plis adjacents moins sollicités en transverse

s'endommagent pour des déformations transverses sensiblement inférieures dès lors que le

pli central est endommagé.

La perméabilité du composite strati�é est directement pilotée par le nombre de croise-

ment entre les plis de ce dernier. [Laeu�er, 2017] dé�nit un taux de croisement à l'interface

considérée entre les plis i et i+ 1 par l'expression 1.6.

χi,i+1 =
ncroisement
Sobs.

(1.6)

Dans le cas d'un agencement idéal constitué uniquement de �ssures longues, le réseau

de croisements entre deux couches est comme présenté sur la �gure 1.33. On peut alors

déterminer le taux de croisement à partir des taux de �ssuration de chaque pli et l'angle

entre les plis.
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Figure 1.32 � Évolution du taux de �ssuration réduit dans chaque pli en fonction de la
déformation transverse dans le pli. Confrontation des cinétiques de �ssuration des essais

de tomographie à c÷ur et de microscopie en surface.
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Figure 1.33 � Présentation d'un agencement de �ssures idéal.

La dé�nition d'un motif contenant un seul croisement devient possible et la surface de

ce motif vaut :

χfissures longuesi,i+1 =
1

Smotif
= ρi.ρi+1.sin(|θi+1 − θi|) (1.7)

Lorsque des �ssures courtes sont présentes, l'agencement des �ssures peut générer une

situation favorable dans laquelle le taux de croisement est supérieur à celui identi�é dans

le cas idéal où les �ssures sont in�niment longues.
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1.5. CARACTÉRISATION DE L'INITIATION ET DE LA PROPAGATION DES RÉSEAUX DE
FISSURES

L'agencement avec des �ssures longues présenté sur la �gure 1.33 sera ainsi utilisé comme

référence pour adimensionner le taux de croisement. On dé�nit alors le taux de croisement

réduit χ tel que χ→ 1 lorsque les �ssures sont longues :

χi,i+1 = χi,i+1.Smotif =
ncroisement
Sobs.

.
1

ρi.ρi+1.sin(|θi+1 − θi|)
(1.8)

Cette dé�nition nous permet de tracer le taux de croisement réduit pour chaque interface

des éprouvettes testées (�gure 1.34). A l'amorçage de l'endommagement, l'apparition de

nombreuses �ssures courtes le long des �ssures longues du pli central engendre un grand

nombre de connexions. Lorsque le chargement augmente, les �ssures se propagent et le

réseau tend vers l'agencement idéal de �ssures longues (χi,i+1 → 1). Ces observations sont

identiques à basse température. Des essais complémentaires permettraient d'a�ner cette

observation. Globalement, les tendances des courbes de la �gure 1.34 sont cohérentes avec

les résultats obtenus par [Laeu�er, 2017] sur un strati�é [02/+67.5/-67.5]S à température

ambiante pour lequel les angles et les épaisseurs de plis étaient di�érents.
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Figure 1.34 � Évolution du taux de croisement réduit à chaque interface d'un strati�é
[0/±60/900.5]S en fonction du chargement thermomécanique.
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1.6 Synthèse des travaux expérimentaux sur la carac-

térisation du matériau
Dans un premier temps, ce chapitre présente un état de l'art des essais disponibles a�n

d'identi�er les verrous scienti�ques et technologiques pour la caractérisation du compor-

tement thermomécanique d'un composite strati�é en conditions cryogéniques. Beaucoup

d'études sont réalisées sur le comportement macroscopique des composites dans ces condi-

tions, mais peu d'entre elles descendent à l'échelle mésoscopique. C'est en ce sens que la

première partie de ces travaux a porté sur la mise au point de protocoles expérimen-

taux permettant de quali�er et quanti�er le comportement élasto-endommageable d'un

composite strati�é de l'ambiante aux très basses températures.

Une première partie a consisté à caractériser le comportement mécanique d'un pli

unidirectionnel lorsque la température diminue. Un protocole de caractérisation a été mis

en place et a permis de quanti�er les modules de rigidité du pli unidirectionnel de 20 °C à

-130 °C. Nous avons pu con�rmer la plupart des résultats de la littérature qui soulignaient

une rigidi�cation du matériau lorsque la température diminue. En e�et, il s'avère que pour

notre matériau les modules de rigidité des directions matricielles du pli unidirectionnel

augmentent de 30 à 60 % entre la température ambiante et -130 °C. Cet e�et est moins

visible sur les caractéristiques sens �bre même si on a pu relever une légère diminution

de la déformation à rupture accompagnée d'une augmentation de la contrainte à rupture

d'environ 12 % sur la même variation de température.

A�n d'alimenter le méso-modèle initié par [Laeu�er, 2017] avec des données à basse

température, nous avons mis en place une manipulation pour caractériser les mécanismes

et les scénarios d'endommagement de la température ambiante à -130 °C. Un protocole

d'essai associé à ce dispositif permet d'observer la microstructure d'un composite strati�é

sous chargements mécanique et thermique. Des strati�cations croisées contenant une ou

plusieurs couches successives de pli unidirectionnel ont été réalisées via le procédé AFP.

Elles ont permis d'analyser l'impact de l'épaisseur du pli sur le scénario d'endommagement

d'un pli unidirectionnel sous sollicitation transverse pure.

Suite à la campagne d'essais, beaucoup d'informations ont été relevées. Premièrement,

l'épaisseur de la couche considérée joue un rôle primordial dans l'amorçage et la propa-

gation de l'endommagement du pli. Il s'avère que les plis �ns, dont la �ssuration est

pilotée par un critère énergétique, permettent de repousser de manière signi�cative le

seuil d'amorçage de la �ssuration du pli. A l'inverse, la diminution de la température tend

à diminuer le seuil d'amorçage en déformation. Les plis épais ont un scénario identique

à basse température. Seul le seuil d'amorçage de l'endommagement est décalé. Pour les

plis �ns, on note également un décalage du seuil de �ssuration. Aussi, pour les faibles

épaisseurs de pli, il semblerait que la cinétique de �ssuration soit légèrement plus rapide

à basse température.
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1.6. SYNTHÈSE DES TRAVAUX EXPÉRIMENTAUX SUR LA CARACTÉRISATION DU
MATÉRIAU

Globalement, on notera que les basses températures couplées aux plis �ns tendent à rap-

procher le seuil d'amorçage de l'endommagement et la limite à rupture du matériau.

Ces essais de �ssuration ont permis de mettre en évidence l'absence de microdélami-

nage en pointes de �ssures transverses en surface comme à c÷ur de notre matériau. Les

observations à c÷ur du matériau ont démontré le caractère non traversant de certaines

�ssures pour des épaisseurs de plis intermédiaires. Cependant, au vu du caractère conser-

vatif de la mesure, l'observation en surface a été conservée pour caractériser de manière

qualitative notre matériau.

Les observations en surface ont montré leurs limites dès lors que l'endommagement se

développe au sein du matériau avec des �ssures non débouchantes et/ou visibles en surface

mais non traversantes. Le recours à la micro-tomographie par rayon X a été utilisé pour

observer l'amorçage et le développement de l'endommagement au sein de strati�cations

croisées, mais également de strati�cation plus complexe et ce, pour deux températures

d'essai. Un protocole expérimental a été proposé couplant de manière successive le charge-

ment thermomécanique de l'éprouvette et les observations sous chargement intermédiaire

en tomographie à l'aide d'un montage dédié.

Ces essais ont validé le fait que les �ssures transverses d'un pli à 90° de grammage

150 g/m2 ne sont pas forcément traversantes dès lors qu'elles apparaissent en surface. Leur

propagation est stoppée lorsque le chargement augmente si une zone proche plus fragile

s'endommage avant et décharge la zone considérée.

Nous avons pu mettre en évidence les interactions signi�catives entre les plis endom-

magés d'un strati�é. L'apparition de �ssures transverses dans un premier pli est simulta-

nément suivi de l'amorçage de �ssures courtes le long de ces premières �ssures dans les

plis adjacents. La propagation de certaines de ces �ssures apparait lorsque le chargement

évolue. Ces dernières tendent à connecter les endommagements des plis adjacents entre

eux. Parallèlement, elles génèrent de nouveaux endommagements dans les plis adjacents,

propageant ainsi les dommages au sein d'autres couches du matériau. Ce type de scénario

a été relevé aussi bien à température ambiante qu'à très basse température.

En�n, des mesures quantitatives ont été menées a�n d'identi�er les cinétiques d'en-

dommagement et de croisements entre les endommagements. Ces mesures ont con�rmé les

observations précédentes et permettent également de remonter au scénario d'endommage-

ment. Il serait intéressant de mener une telle démarche de caractérisation pour plusieurs

types de strati�cation a�n d'étudier plus �nement ces phénomènes d'interactions entre

plis endommagés et notamment le rôle de la multi-axialité du chargement et de l'angle

entre les couches. Au vu du caractère complexe des protocoles présentés dans ce cha-

pitre, le développement d'une stratégie d'essais virtuels s'avère indispensable. Le chapitre

suivant s'attachera à proposer une telle stratégie et d'évaluer sa pertinence à l'aide de

comparaisons avec les essais expérimentaux.
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Chapitre 2

Modélisation explicite de

l'endommagement par essais virtuels

Le chapitre 1 propose une stratégie de caractérisation expérimentale du comportement

élasto-endommageable du matériau de l'étude de la température ambiante aux conditions

cryogéniques. Un nombre important de paramètres régit le lien entre la réponse mécanique

d'un strati�é et sa perméabilité. Cela nous incite à compléter ces analyses expérimentales

par des essais numériques. En ce sens, ce deuxième chapitre présente une stratégie de mo-

délisation permettant la réalisation d'essais virtuels. Les modèles numériques présentés

sont basés sur la méthode des zones cohésives dont les paramètres seront étudiés et iden-

ti�és à travers une modélisation à complexité croissante. La corrélation entre les résultats

des essais virtuels et ceux des essais réels nous permettra d'appuyer la pertinence de la

stratégie proposée.
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2.1. ÉTAT DE L'ART

2.1 État de l'art

La performance toujours croissante des machines de calcul rend l'outil numérique de

plus en plus attrayant. Ces nouvelles possibilités pro�tent particulièrement à la méthode

des éléments �nis pour l'analyse de géométries ou de phénomènes physiques complexes

régissant le comportement d'un matériau ou d'une structure. En e�et, cette méthode

numérique a l'avantage de pouvoir approcher la solution de problèmes mécaniques de

manière explicite, phénoménologique et même par l'association des deux. Les composites

strati�és sont particulièrement étudiés à l'aide de cette méthode du fait du caractère

fortement anisotrope, multi-échelles et variable de leur comportement.

2.1.1 Représentativité du modèle

Quels que soient les grandeurs recherchées ou les phénomènes étudiés, la notion d'échelle

est primordiale dans ce type de modélisation. On distinguera encore une fois les trois

échelles micro / méso / macro du matériau généralement employées en mécanique des

composites. A�n d'être représentatif du comportement global du pli unidirectionnel ou

du strati�é, il convient de modéliser un volume su�samment grand. Lorsque l'on souhaite

modéliser de manière discrète certains phénomènes physiques sur un volume représentatif

de la variabilité du matériau, le temps de calcul peut devenir très important. Par ailleurs,

les conditions aux limites à appliquer au modèle ne sont pas toujours faciles à dé�nir.

Généralement, on cherche à dé�nir un volume périodique représentatif du comportement

global du matériau, on parle alors de volume élémentaire représentatif (VER). Il est alors

possible d'appliquer des conditions aux limites de périodicité au volume modélisé. La dif-

�culté réside donc dans la dé�nition d'un VER périodique et d'une taille permettant de

gérer le compromis entre temps de calcul et représentativité des variabilités.

A l'échelle microscopique, à la vue de la dimension des constituants par rapport à

celle du pli unidirectionnel, la taille du VER est pilotée par l'agencement des �bres. En

ce sens, de nombreuses études ont porté sur la détermination de l'agencement le plus

représentatif [Tay et al., 2007]. Les �gures 2.1a à 2.1c présentent des agencements sim-

pli�és tels que les structures carrées, diamants ou hexagonales qui permettent de bien

encadrer le comportement du pli unidirectionnel tout en utilisant un VER de petite taille.

Dans ces cas, l'application des conditions aux limites périodiques est directe. Même si cela

conduit à des temps de calcul plus importants, l'extraction d'un VER à partir d'image

de microscopie est également une solution largement utilisée (�gure 2.1d). Cependant,

avec cette méthode il est nécessaire de réagencer les bords du volume pour appliquer des

conditions de périodicité. Ces modélisations sont utilisées pour obtenir les propriétés élas-

tiques homogénéisées [Mechin and Keryvin, 2019], mais également pour étudier le rôle des

propriétés des constituants (�bre, matrice, interface) sur les mécanismes de dégradation

[Danzi et al., 2017].
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Figure 2.1 � Motif approché de la microstructure d'un pli unidirectionnel dans un
modèle micromécanique périodique. Disposition et volume de �bre variable.

A l'échelle mésoscopique, la dé�nition d'un volume élémentaire représentatif est plus

délicate du fait de la complexité géométrique du strati�é (VER 3D et nombre de con�gu-

rations de strati�cation très grand) et des interactions entre plis endommagés. De fait, de

nombreux auteurs préfèrent représenter un grand volume de matériau pour tenir compte

des variabilités tout en modélisant de manière discrète l'évolution des méso-mécanismes

d'endommagement étudiés (�ssuration transverse et micro-délaminage) [Grogan et al.,

2014a, Flores et al., 2018]. Dans ce type de modèle, les propriétés du pli unidirectionnel

sont généralement issues d'une homogénéisation à partir d'un modèle microscopique ou

d'une caractérisation à l'échelle du pli. [Soni et al., 2014] génèrent un VER composé de plu-

sieurs plis dont les constituants �bres et matrice sont explicitement modélisés (�gure 2.2).

Dans le cadre de l'homogénéisation périodique, il étudie le comportement global de deux

strati�és pour identi�er l'impact de la strati�cation sur le comportement des interfaces

�bre/matrice et inter-laminaires.

En�n, d'autres approches basées sur des modélisations multi-échelles permettent de

prendre en compte les e�ets de l'endommagement sur le comportement du matériau. Ce

type de modèle homogénéise le comportement du matériau endommagé en réalisant une

série de calculs linéaires élastiques dans lesquels un grand nombre de con�gurations d'en-

dommagement est représenté explicitement [Huchette et al., 2006]. Ces modèles seront

décrits plus précisément dans le chapitre 4. Dans ce chapitre, c'est la cinétique d'évolu-

tion des mécanismes mésoscopiques d'endommagement qui nous intéresse. Le paragraphe

suivant présente donc les di�érentes approches pour la modélisation discrète de l'évolution

des dommages au sein d'un composite strati�é.
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Figure 2.2 � Extraction d'une cellule élémentaire représentative multicouche
[Soni et al., 2014].

2.1.2 Méthode numérique pour la modélisation explicite de l'en-

dommagement

Pour la modélisation discrète de l'évolution des mécanismes d'endommagement au sein

d'un composite strati�é, il existe principalement deux méthodes : les techniques basées

sur le principe des zones cohésives et les techniques issues de la méthode des éléments

�nis étendus (XFEM pour eXtended Finite Element Method).

Les techniques basées sur le principe des zones cohésives consistent à intégrer une loi

endommageable de traction-séparation d'une interface entre deux surfaces modélisant une

potentielle �ssure. Ce type d'approche permet d'introduire dans un schéma de résolution

implicite un double critère en résistance (seuil d'amorçage en contrainte) et en énergie

(aire sous la courbe contrainte déplacement relatif = énergie de �ssuration). Le suivi de

l'endommagement au niveau de l'interface permet d'analyser l'évolution de la �ssuration.

Cette technique nécessite de présupposer les chemins de �ssuration. Elle est donc princi-

palement utilisée dans le cadre d'études de �ssuration aux interfaces �bre / matrice dans

les modèles microscopiques [Segurado and Llorca, 2005] ou de �ssuration inter-laminaire

(délaminage) [Camanho et al., 2003] pour les méso-modèles. [Zou et al., 2002] proposent

d'intégrer des zones cohésives entre tous les éléments de son modèle pour étudier à la

fois les endommagements intra et inter-laminaires. Cela permet d'éviter de présupposer

la localisation de la �ssuration mais engendre des calculs très lourds et des problèmes

de dépendance au maillage. Sur un principe similaire, [Bouvet et al., 2009] utilisent une

méthode basée uniquement sur un critère en contrainte et un modèle par e�et retard, n'in-

tégrant pas les aspects énergétiques, qui permet de modéliser de manière pertinente l'e�et

des interactions entre plis endommagés dans le cas d'une problématique de dynamique.
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Pour la modélisation de la �ssuration intra-laminaire, certains auteurs utilisent la

XFEM qui ne nécessite pas de présupposer la localisation de la �ssuration. A l'échelle

microscopique, la XFEM est largement utilisée pour prédire la percolation des décohésions

�bre/matrice [Danzi et al., 2017] (�gure 2.3). En e�et, le chemin de ce type de �ssuration

est di�cile à prévoir. Cependant, il a été observé expérimentalement que l'amorçage se

fait généralement à partir d'une décohésion �bre/matrice. De fait, la concentration de

contraintes régissant l'amorçage de la �ssuration XFEM est généralement introduite à

partir de discontinuités discrètes telles qu'une non cohésion partielle d'une interface �bre/

matrice [Danzi et al., 2017].
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Figure 2.3 � Modélisation d'une cellule représentative d'un pli
unidirectionnel élasto-endommageable [Danzi et al., 2017].

A l'échelle mésoscopique, la XFEM peut être utilisée pour décrire l'évolution des �s-

sures transverses [Iarve et al., 2011]. Contrairement à l'échelle microscopique, la direction

de propagation des �ssures transverses est connue puisqu'elles se propagent non seulement

dans la direction des �bres mais aussi dans la direction hors plan et ce sur toute l'épais-

seur du pli. En revanche, la question est ouverte sur l'amorçage de la �ssure. De fait,

des variabilités peuvent être introduites par une modi�cation du comportement matériau

aux points d'intégrations du modèle par l'intermédiaire d'une distribution aléatoire [Iarve

et al., 2011]. [Van Der Meer and Dávila, 2013] choisissent d'intégrer directement des zones

faibles localisées aux bords d'une éprouvette pour amorcer la �ssuration XFEM. Dans ces

travaux, la propagation est régie par un comportement cohésif purement endommageable.

Une confrontation des résultats numériques de [Van Der Meer and Dávila, 2013] avec les

résultats expérimentaux de [Nairn, 2000] montre la pertinence de la méthode même avec

un seul élément dans l'épaisseur du pli (�gure 2.4b). Il est également possible d'introduire

une discontinuité géométrique traduisant une porosité ou une micro�ssure préexistante

[Abdullah et al., 2017].
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Figure 2.4 � Modélisation du processus de �ssuration transverse d'un pli UD à l'aide
d'une méthode XFEM [Van Der Meer and Dávila, 2013].

Les auteurs qui utilisent la XFEM pour simuler la �ssuration transverse modélisent

généralement les plis avec un seul élément dans l'épaisseur. En e�et, le fait de laisser la

possibilité à la �ssure XFEM de bifurquer dans l'épaisseur du pli engendre des di�cul-

tés numériques. Certains auteurs préfèrent supprimer ces di�cultés quitte à utiliser des

maillages grossiers. Ces di�cultés apparaissent notamment lorsque l'amorçage de la �ssu-

ration XFEM se fait sur une distribution aléatoire des propriétés aux points d'intégrations

(�gure 2.5a). La gestion des directions de propagation de la �ssuration XFEM permet

d'éviter à la �ssure de bifurquer même en présence d'un maillage ra�né (�gure 2.5b).

Souvent, le choix d'introduire un seul élément dans l'épaisseur est justi�é par le fait que

la morphologie d'ouverture de la �ssure n'impacte pas le comportement macroscopique

du matériau. Cependant, les observations expérimentales montrent une ouverture non

uniforme de la �ssure transverse dans l'épaisseur du pli qu'il semble important de décrire

pour analyser �nement les interactions entre plis endommagés. De plus, dans le cas de

l'étude des réseaux de �ssures pour la prédiction de la perméabilité, il a été montré que

la morphologie de l'ouverture pilote la taille de la connexion entre les �ssures de plusieurs

plis et donc le débit de fuite sortant [Yokozeki et al., 2005b, Bois et al., 2014].

Dans le cas des zones cohésives, l'utilisation d'un seul élément dans l'interface modéli-

sant une potentielle �ssuration est également discutable car [Turon et al., 2007] indiquent

qu'un nombre d'éléments minimal dans la zone en cours d'endommagement ("process

zone") est indispensable pour décrire correctement le phénomène de �ssuration. Malgré

cette analyse théorique de [Turon et al., 2007] pour les zones cohésives, que ce soit pour la

méthode XFEM ou celle des zones cohésives, c'est souvent un compromis entre la précision

de la description de la �ssure transverse et le temps de calcul qui est réalisé.
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Figure 2.5 � Maillage avec un seul ou plusieurs éléments dans l'épaisseur du pli
unidirectionnel en fonction de la méthode d'amorçage choisie avec la XFEM.

Si dans la littérature les endommagements intra-laminaires sont modélisés à l'aide

de la XFEM ou des zones cohésives, en général les modèles comportent toujours des

zones cohésives pour modéliser la �ssuration inter-laminaire [Iarve et al., 2011, Danzi

et al., 2017, Higuchi et al., 2017, van Dongen et al., 2018]. Dans le cadre d'études sur

les réservoirs cryogéniques, [Grogan et al., 2015a] emploient cette stratégie hybride de

modélisation à l'échelle mésoscopique pour décrire l'évolution explicite des mécanismes

de �ssuration transverse et de microdélaminage sur un composite strati�é (�gure 2.6).
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Figure 2.6 � Modélisation numérique de l'endommagement d'un composite strati�é
par l'utilisation couplée de la méthode des zones cohésives et des éléments �nis étendus

[Grogan et al., 2015a].
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2.2 Bilan de l'état de l'art et stratégie de modélisation

retenue

La section précédente présente les notions importantes et les méthodes utilisées pour

la mise en place d'essais virtuels.

Premièrement, il ressort deux types d'approches concernant le volume de matière étu-

dié pour ce type de modélisation. Certains auteurs cherchent à modéliser un essai existant

pour analyser des phénomènes locaux plus précisément. Dans ce cas, c'est généralement

l'éprouvette, souvent rectangulaire, qui est modélisée. L'étude sur une grande longueur de

matériau permet de prendre en compte la variabilité et d'être représentatif du compor-

tement du matériau. Se pose alors la question de l'impact des conditions aux limites sur

l'endommagement du matériau et la représentativité du modèle. D'un autre point de vue,

certaines études cherchent à identi�er un volume élémentaire représentatif pour s'a�ran-

chir des problématiques expérimentales et notamment des e�ets de bord car la dé�nition

d'un VER permet d'appliquer des conditions aux limites périodiques. Cependant, le choix

de la taille du VER est déterminant pour être représentatif de la variabilité du matériau à

l'échelle considérée. A l'échelle microscopique, l'utilisation d'un VER est courante à partir

d'une représentation simpli�ée de la microstructure. A l'échelle mésoscopique, il est plus

di�cile d'identi�er un VER car la méso-structure dépend des nombreux paramètres de la

strati�cation (orientations, nombre et épaisseurs des plis).

Aussi, nous avons pu mettre en avant deux techniques de modélisation discrète des

mécanismes d'endommagement d'un composite strati�é. La méthode des zones cohésives

(ZC) qui est principalement employée pour modéliser les mécanismes de �ssuration d'in-

terfaces dont la localisation et la direction de propagation sont identi�ées comme la déco-

hésion �bre/matrice ou le délaminage. La méthode des éléments �nis étendue (XFEM) est

généralement employée pour modéliser la �ssuration matricielle intra-laminaire car elle ne

nécessite pas de présupposer la localisation et la direction de propagation des �ssures.

A l'échelle mésoscopique, la direction de propagation des �ssures transverses est bien

identi�ée expérimentalement. Cependant, c'est l'amorçage des �ssures transverses qui est

di�cile à identi�er. De fait, les auteurs proposent plusieurs stratégies pour amorcer la

�ssuration par la méthode XFEM. La première est d'intégrer des variabilités matériaux

sur les propriétés du modèle a�n de créer une concentration de contraintes localement et

amorcer la �ssure. La seconde consiste à insérer des formes géométriques dans le modèle.

Elles peuvent être sous la forme de porosités ou de micro�ssures. Dans ce second cas,

les formes géométriques sont généralement orientées dans la direction des �bres. On peut

alors s'interroger sur la pertinence d'utiliser la XFEM si on oriente préférentiellement la

�ssuration.
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En�n, nous avons observé que le maillage est un point sensible avec la XFEM. En

e�et, un maillage trop ra�né entraine des calculs très lourds du fait des nombreuses

instabilités numériques lorsque la �ssure traverse les éléments. De ce fait, les auteurs

ont tendance à limiter la cinématique de la �ssuration XFEM ou à mailler de manière

assez grossière. Ces études ne s'intéressent pas à la morphologie de la �ssure car celle-ci

n'impacte pas signi�cativement le comportement mécanique macroscopique du strati�é.

Notre objectif est d'étudier les e�ets d'interaction entre plis endommagés. Pour cela il faut

bien représenter les gradients dans l'épaisseur du pli et la concentration de contraintes

engendrée par une �ssure dans les plis adjacents.

D'après ce bilan, nous avons opté pour une stratégie de modélisation basée uniquement

sur la méthode des zones cohésives. Les di�érents modèles présentés seront implémentés

sur le code de calcul commercial®Abaqus. A partir des résultats expérimentaux du cha-

pitre 1, nous allons dé�nir un volume élémentaire représentatif à l'échelle mésoscopique.

Les �ssures transverses et le délaminage entre les plis du strati�é seront modélisés dis-

crètement par le biais d'interactions cohésives élasto-endommageables dont les propriétés

de résistance et d'énergie seront issues de la littérature et des résultats du chapitre 1. Le

VER modélisera chacun des plis du strati�é entre lesquels nous allons insérer des zones

cohésives qui modéliseront la �ssuration inter-laminaire. Au sein des plis dont l'orienta-

tion est di�érente de la direction de chargement (θ > 0°), des zones cohésives modélisant

des �ssures transverses potentielles seront insérées. Ce nombre de �ssures potentielles

sera sensiblement supérieur à la quantité de �ssures transverses identi�ées expérimentale-

ment à saturation. Des conditions de périodicité seront appliquées par le biais du plug-in

Homtools développé au sein du LMA Marseille [Lejeunes and Bourgeois, 2018]. Un pre-

mier modèle 2D comportant une unique �ssure transverse nous permettra de déterminer

les paramètres numériques des zones cohésives et de dé�nir un critère de �ssuration. Dans

un second temps, ce modèle sera étendu à une con�guration comportant plusieurs �s-

sures par pli. Ce modèle nous permettra d'identi�er des distributions aléatoires sur les

paramètres des zones cohésives qui permettront de représenter la variabilité du matériau.

L'identi�cation de ces distributions se fera à l'aide des essais expérimentaux sur strati�-

cations croisées présentés dans la section 1.4. En�n, nous nous attacherons à démontrer

la pertinence et à identi�er les limites de notre démarche par le biais d'une confrontation

entre un essai virtuel et les observations expérimentales sur un strati�é [0/±60/900.5]S
issues de la section 1.5 du premier chapitre.
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2.3 Présentation et paramètres du modèle cohésif

2.3.1 Le modèle cohésif

Sur la base de l'analyse expérimentale du comportement non linéaire d'un front de

�ssure, [Dugdale, 1960] et [Barenblatt, 1962] ont proposé séparément le concept de zones

cohésives. Depuis, cette méthode a été largement utilisée dans de nombreuses applications

[Camanho et al., 2003, Turon et al., 2007, Vandellos, 2011, Le Go�, 2013, Van Der Meer

and Dávila, 2013, Van Der Sypt, 2020].

La �gure 2.7 dé�nit le comportement d'une zone cohésive régie par une loi bilinéaire

dans une direction de l'interface. La dé�nition de l'interaction passe par l'introduction

d'une raideur initiale K régissant la relation linéaire élastique entre le déplacement relatif

δ et la contrainte σ entre les deux surfaces considérées (expression 2.1). Au cours du

chargement, les surfaces tendent à se séparer et la contrainte augmente linéairement en

fonction du déplacement.

σ = K.δ (2.1)

La contrainte d'initiation σi dé�nit le seuil d'amorçage de l'endommagement entre

les deux surfaces. Dès lors que cette contrainte est atteinte, la rigidité K est dégradée

linéairement en suivant une évolution basée sur un critère énergétique. En e�et, c'est

l'énergie de propagation Gc qui dé�nit l'évolution de l'endommagement dans la direction

considérée. Lorsque la totalité de l'énergie de propagation est consommée au cours du

chargement, la contrainte entre les deux surfaces considérées est nulle pour un déplacement

relatif dé�ni par δf .

Gc

K

σi

σ

δ
δf

Initiation de 

l’endommagement
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linéaire Evolution de 

l’endommagement

Fissuration

δi

Figure 2.7 � Dé�nition du comportement cohésif dans une direction de l'espace.

La dé�nition d'une interface cohésive dont la sollicitation est multi-axiale induit une

expression du comportement cohésif qui dépend des directions (normale et tangentielles)

de l'interface. Dans ce cas le comportement élastique est dé�ni par la relation 2.2.
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où σn, σs et σt sont les contraintes (normale et de cisaillement), δn, δt et δs sont les

déplacements relatifs (normal et de cisaillement) et Knn, Ktt et Kss sont les raideurs

(normale et en cisaillement) dans la zone cohésive.

Le critère d'amorçage choisi dans cette étude est de type quadratique et est appliqué

sur les contraintes. Il est dé�ni par l'expression 2.3.(
〈σn〉
σ0
n

)2

+

(
〈σs〉
σ0
s

)2

+

(
〈σt〉
σ0
t
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= 1 (2.3)

où σ0
n, σ

0
s et σ

0
t les contraintes (normale et de cisaillement) à l'amorçage de l'endomma-

gement dans la zone cohésive.

La mixité des modes sera prise en compte avec le critère de [Benzeggagh and Ke-

nane, 1996] (expression 2.4). Ce critère est largement utilisé dans ce type d'étude pour

sa capacité à bien rendre compte de la physique [Benzeggagh and Kenane, 1996]. Une

représentation graphique du comportement cohésif prenant en compte la mixité de mode

est proposée sur la �gure 2.8.

Gc = Gc
n + (Gc

S −Gc
n)

(
GS

Gn +GS

)η
(2.4)

Avec Gn l'énergie de �ssuration en mode I, GS = Gs + Gt l'énergie de �ssuration en

mode II, Gc
n l'énergie critique de �ssuration en mode I, G

c
S l'énergie critique de �ssuration

en mode II, Gc le taux de restitution d'énergie global critique et η un paramètre de

couplage.
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Figure 2.8 � Prise en compte des modes de sollicitations mixtes dans le comportement
d'une zone cohésive [Benzeggagh and Kenane, 1996].
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2.3.2 Choix des paramètres de la zone cohésive

Amorçage et propagation Les valeurs de contrainte d'amorçage et d'énergie de pro-

pagation proviennent de la littérature et sont rappelées dans le tableau 2.1 [Iarve et al.,

2011]. Comme décrit précédemment, nous utilisons le critère 2.4 de [Benzeggagh and Ke-

nane, 1996] pour décrire la mixité des modes lors de la propagation de l'endommagement.

La puissance η de l'expression 2.4 régit le couplage entre les modes et est dé�nie égale à

1 dans ces travaux. Même si la plupart des travaux basés sur la méthode des zones cohé-

sives concernent la �ssuration inter-laminaire et que dans ces cas de �gure une valeur 1

est jugée satisfaisante, nous avons utilisé cette même valeur pour modéliser la �ssuration

intra-laminaire. Ce paramètre s'avère peu in�uent pour les exploitations faites dans ces

travaux.

Raideur de la zone cohésive Les auteurs qui étudient la �ssuration inter-laminaire

identi�ent des valeurs optimales de raideur comprise entre 105 N/mm3 et 108 N/mm3

[Camanho et al., 2003, Turon et al., 2007, Vandellos, 2011]. Cependant, au delà de dé�nir

des valeurs �xes, les auteurs précisent que le plus important est de dé�nir une valeur

de raideur qui n'a�ecte pas la raideur du strati�é initial pour ne pas s'éloigner de la

réalité. Pour quanti�er ce point, on confronte le modèle avec des zones cohésives non

endommageables à un strati�é aux interfaces parfaites et donc in�niment rigides. Pour

une raideur dans la direction normale de l'ordre de 105 N/mm3 et une densité de zone

cohésive égale à deux fois la densité de �ssures observée à saturation expérimentale, la

raideur du pli dans la direction transverse avec zone cohésive est abattue de moins de

1 % par rapport à la raideur du pli sans zone cohésive, abattement supposé négligeable

comme le précisent [Turon et al., 2007] dans leur étude sur la �ssuration inter-laminaire.

De fait, nous choisirons une raideur de 105 N/mm3 pour les modélisations de ce chapitre.

Coe�cient de régularisation visqueuse La dégradation localisée des propriétés élas-

tiques du modèle entraine généralement des di�cultés de convergence dans un schéma de

résolution implicite tel que celui utilisé dans Abaqus/Standard. Si la propagation de l'en-

dommagement est instable en raison d'une énergie restituée par la structure plus grande

que l'énergie consommée, le schéma de résolution implicite ne peut pas converger. Même

si la propagation de l'endommagement est stable, mais rapide, le schéma de résolution

implicite conduira à des pas de temps très petits. Lors de la dé�nition de la zone cohésive,

il est possible d'introduire un coe�cient de stabilisation τ qui consiste à introduire un

e�et retard sur l'endommagement. Ce coe�cient agit comme un coe�cient de viscosité

que l'on quali�era dans ce cas de numérique. Il s'exprime en seconde et son formalisme est

présenté par [Lapczyk and Hurtado, 2007]. Cette viscosité numérique permet de stabiliser

et de ralentir le processus d'endommagement en introduisant une dissipation d'énergie

supplémentaire.
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Cela permet de régulariser le fait de ne pas modéliser la totalité des phénomènes physiques

qui, en réalité, dissipent de l'énergie lors du processus de �ssuration instable (phénomène

dynamique, frottement, viscosité matériau, etc). Le choix de la valeur de ce paramètre de

régularisation doit être dé�ni pour permettre la convergence du calcul tout en gardant une

cohérence avec la physique réelle. [Van Der Sypt, 2020] propose une illustration simple de

la réponse de la zone cohésive en fonction du coe�cient de stabilisation choisi (�gure 2.9).

On distingue trois cas de �gures principaux :

• Coe�cient de viscosité petit : la réponse du modèle est �dèle à la loi cohésive théo-

rique implémentée. Cependant, à l'amorçage de l'endommagement, la convergence

n'est pas assurée dans tous les cas et les temps de calcul sont importants.

• Coe�cient de viscosité modéré : on observe une surcontrainte à l'amorçage de l'en-

dommagement. La réponse du modèle tend à rattraper la loi cohésive théorique

avant l'endommagement complet. Le déplacement à la �n de l'endommagement est

identique au cas où τ est faible. La convergence du calcul est plus facilement assurée

et la réponse du modèle n'est pas signi�cativement impactée.

• Coe�cient de viscosité élevé : La surcontrainte à l'amorçage de l'endommagement

est grande et le retard pris à l'amorçage n'est pas rattrapé avant l'endommage-

ment complet. L'énergie dissipée par la zone cohésive est fortement augmentée ce

qui engendre une réponse du modèle fortement éloignée de la loi implémentée. La

convergence est assurée et le temps de calcul est réduit.

Figure 2.9 � Illustration de l'in�uence du coe�cient de régularisation visqueuse
[Van Der Sypt, 2020].

Dans notre cas, le paramètre de régularisation a été dé�ni à 10−4 s pour une vitesse de

chargement de 0,02 s−1 dans le cas de la �ssuration instable des plis épais pour permettre

aux calculs de converger. L'impact de ce paramètre sur la réponse théorique a été contrôlé

pour chaque cas d'étude a�n d'éviter une mauvaise description du modèle.
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2.3. PRÉSENTATION ET PARAMÈTRES DU MODÈLE COHÉSIF

Maillage de la zone cohésive Le maillage au sein de la zone cohésive doit être mai-

trisé pour garantir une bonne description de la progressivité du phénomène de �ssuration.

La "process zone" ou zone d'endommagement est dé�nie comme étant la distance entre le

front de �ssure (endommagement égal à 1, repéré par les pointillés bleus sur la �gure 2.10)

et la zone d'amorçage de l'endommagement (critère d'amorçage égal à 1 et endommage-

ment égal à 0, état repéré par les pointillés rouges sur la �gure 2.10). Un maillage grossier

de cette zone ne permet pas de représenter correctement la distribution du champ de

contraintes au cours de l'endommagement.

[Turon et al., 2007] proposent des relations simples pour déterminer le nombre d'élé-

ments permettant de bien représenter la progressivité du phénomène et de supprimer la

dépendance au maillage. Ces relations sont valables pour des études inter-laminaires dans

lesquelles la propagation de la �ssure se fait sur des distances relativement longues.

Dans le cadre d'études sur la �ssuration inter-laminaire, [Falk et al., 2001, Camanho

et al., 2003, Turon et al., 2007] identi�ent un nombre satisfaisant d'éléments dans la

"process zone" compris entre 2 et 5. Pour l'étude du mécanisme de �ssuration transverse à

l'aide des zones cohésives, les longueurs de "process zone" calculées à partir des relations

de [Turon et al., 2007] sont supérieures à l'épaisseur des plis considérés. De ce fait, il

apparait di�cile de dé�nir un nombre su�sant d'éléments sur la totalité de la "process

zone" comme le font les études sur la �ssuration inter-laminaire. Nous choisissons donc de

dé�nir un critère basé sur une variation maximale d'endommagement par élément. Nous

conclurons sur ce critère dans la section 2.4.2.
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Figure 2.10 � Description de la "process zone" [Ha et al., 2015].
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2.4 Cellule mono-�ssure

2.4.1 Présentation du modèle

Nous proposons un premier modèle représentant une strati�cation croisée [0/90/0]. La

modélisation sera e�ectuée avec un seul élément volumique en profondeur. Les dimensions

de la cellule sont présentées sur la �gure 2.11. L'objectif est d'analyser le développement

d'une �ssure transverse modélisée avec la méthode des zones cohésives et de dé�nir un

critère de �ssuration. A�n d'étudier l'e�et de l'épaisseur du pli sur la création de la �ssure,

nous réalisons deux calculs avec une épaisseur de pli central de 143 µm et 572 µm. Les

caractéristiques matériaux sont issues du chapitre 1.
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Figure 2.11 � Modèle mono-�ssure : géométrie et conditions aux limites.

Le pli central à 90° est divisé en deux parties liées entre elles par une zone cohésive.

Cette zone cohésive représente une �ssure potentielle dans le pli central. Les paramètres

de la zone cohésive sont issus de la littérature [Iarve et al., 2011] et récapitulés dans le

tableau 2.1. Le choix de ces paramètres est discuté dans la section 2.3.2.

Kn Ks Kt σn σs σt Gn Gs Gt η τ

N.mm−3 MPa mJ.mm−2 - sec.

105 105 105 50 80 80 100 500 500 1 0.0001

Table 2.1 � Modèle cohésif : jeu de paramètres initial issu de la littérature.
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2.4. CELLULE MONO-FISSURE

Même si nous n'avons pas observé de délaminage dans le premier chapitre, nous choi-

sissons d'intégrer des zones cohésives endommageables entre les plis à 0° et les plis à

90°. Les zones cohésives inter-laminaires sont paramétrées selon des valeurs issues de la

littérature [Turon et al., 2007].

Des conditions de symétrie sont appliquées sur les deux faces dans le plan XZ (�-

gure 2.11). On néglige ainsi les e�ets de bord en représentant un strati�é de largeur

in�nie et donc une �ssure également in�niment longue dans le pli central. Dans cette

première approche où nous souhaitons observer et analyser le développement d'une seule

�ssure transverse, nous nous plaçons dans un cas où le taux de �ssuration est très faible

(�ssures distantes les unes des autres). La zone cohésive représentant la �ssure trans-

verse potentielle est donc su�samment loin des extrémités sur lesquelles sont appliquées

les conditions de chargement. Nous choisissons d'appliquer des conditions de symétrie

sur une extrémité du strati�é et d'appliquer une condition de déplacement sur l'autre

extrémité du plan ZY. Pour éviter les mouvements de corps rigides, nous bloquons les

déplacements d'un n÷ud sur une face dans le plan XY.

2.4.2 Réponse du modèle

Pour illustrer la réponse du modèle numérique, nous proposons de présenter l'évolu-

tion de la variable d'endommagement au n÷ud central et au n÷ud d'interface (dé�nis

�gure 2.11) de la �ssure transverse potentielle ainsi que l'énergie dissipée sur la totalité

de la �ssure en fonction du chargement mécanique appliqué à la cellule (�gure 2.12).

Qualitativement, sur les �gures 2.12b et 2.12c, la �ssure transverse semble se déve-

lopper de la même manière pour les deux épaisseurs de pli. Localement, les conditions

aux extrémités de la �ssure limitent son ouverture au niveau de l'interface entre les plis.

La �ssure a donc tendance à s'ouvrir plus au centre du pli unidirectionnel. La di�érence

d'ouverture entre le centre du pli et l'interface entre plis est moins importante sur les plis

�ns. Les observations expérimentales appuient cette première analyse qualitative.

Malgré la mise en place de zones cohésives endommageables pour décrire le délami-

nage, l'endommagement inter-laminaire n'est pas activé sur le modèle ce qui con�rme les

observations expérimentales du premier chapitre. L'ouverture que l'on peut voir sur les

�gures 2.12b et 2.12c correspond uniquement à la souplesse du comportement élastique

des zones cohésives inter-laminaires et du facteur d'ampli�cation (x10) appliqué sur la

déformée de la cellule pour faciliter les observations qualitatives.
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E

F G

A

B C

143 µm

Seuils prédits par la 

mécanique de la rupture

572 µm

(a) Évolution de la variable d'endommagement des n÷uds au centre
et à l'interface entre plis en fonction du chargement appliqué à la cellule.

A B C

(b) Visualisation de la réponse du modèle sur un pli central d'épaisseur 572 µm.

E F G

(c) Visualisation de la réponse du modèle sur un pli central d'épaisseur 143 µm.

Figure 2.12 � Illustration du développement d'une �ssure transverse par la méthode
des zones cohésives à travers la variable d'endommagement.
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2.4. CELLULE MONO-FISSURE

D'un point de vue quantitatif, on remarque deux types de propagation entre le pli

épais et le pli �n. Le n÷ud central du pli épais s'endommage très rapidement dès lors que

le critère en résistance est atteint. Il passe d'un état sain (d=0) à un état complètement

endommagé entre 0,65 et 0,68 % de déformation longitudinale. D'après l'image B de la

�gure 2.12b, nous pouvons noter que la quasi-totalité de la zone cohésive est complètement

endommagée dès lors que le critère en contrainte est atteint au centre de la ZC. Les n÷uds

aux interfaces commencent à s'endommager à 0,68 % de déformation mais ne se trouvent

complètement endommagés qu'à une déformation longitudinale de 1,38 %. La �ssuration

du pli épais est donc instable et se fait sur la quasi-totalité de l'épaisseur du pli. Nous

remarquons que plus on s'éloigne du centre du pli plus l'endommagement est progressif.

L'ouverture de la �ssure transverse selon l'épaisseur et la loi cohésive implémentée sont à

l'origine de cette progressivité de l'endommagement entre le centre et l'interface du pli.

Pour le pli �n, le scénario est di�érent. Le critère en contrainte est atteint rapidement

et tous les n÷uds de la �ssure potentielle commencent à s'endommager aux mêmes ni-

veaux que les n÷uds du pli épais. En revanche, le n÷ud central du pli �n s'endommage de

manière progressive puisque l'ouverture au centre du pli est moins importante que sur le

pli épais pour un même chargement global du fait de la faible épaisseur. Nous ne pouvons

considérer le n÷ud central complètement endommagé qu'à partir de 2,16 % de déforma-

tion. De la même manière, les n÷uds aux interfaces s'endommagent progressivement mais

atteignent un état complètement endommagé un peu plus tard (εxx = 2,40 %).

La réponse du modèle montre que la progressivité induite par la loi endommageable

ne permet pas de reproduire un processus de �ssuration fragile comme il a été observé

expérimentalement. Ainsi, a�n de savoir à quel moment nous devons considérer la zone

cohésive intra-laminaire comme une �ssure transverse, il est nécessaire de dé�nir un critère

à partir de la valeur de l'endommagement sur la totalité ou une partie de la zone cohésive.

Expérimentalement, dans le chapitre 1, nous avons observé que les �ssures, dans leur

quasi-totalité, traversent l'intégralité de l'épaisseur du pli dès lors qu'elles apparaissent.

Nous avions donc choisi de ne pas comptabiliser les �ssures qui ne traversent pas toute

l'épaisseur du pli.

A�n de positionner notre modèle cohésif par rapport à la mécanique de la rupture,

nous avons réalisé des simulations pour les deux épaisseurs de pli, une simulation avec

une �ssure totalement créée et une simulation sans �ssure dans la cellule. La dé�nition de

l'énergie libre de Helmholtz et l'application du critère de Gri�th nous permet d'identi�er

le seuil d'apparition de la �ssure transverse qui est de 0,60 % pour le pli épais et de 2,26 %

pour le pli �n. Ces seuils sont proches des seuils auxquels les n÷uds centraux des zones

cohésives atteignent un endommagement total. Ainsi, nous choisissons comme critère pour

l'apparition d'une �ssure transverse l'atteinte au n÷ud central d'un endommagement total

(d=1).
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La dé�nition de ce critère de �ssuration va nous permettre d'introduire la variabilité du

matériau a�n de décrire le caractère progressif du processus de �ssuration transverse sur

une cellule multi-�ssurée.

En�n, une étude de sensibilité sur le maillage dans l'épaisseur du pli a mis en évidence

la nécessité d'avoir une variation maximale d'endommagement de 0,7 sur trois éléments.

Ce critère sera contrôlé pour chaque cas d'étude.

2.5 Cellule multi-�ssurée sans interaction entre les plis

2.5.1 Présentation du modèle

Dans la modélisation du processus de �ssuration transverse d'un composite strati-

�é, la di�culté réside dans la description de la progressivité du phénomène pilotée par

l'état initial du matériau et notamment par la présence de défauts. Ces e�ets statistiques

sont généralement modélisés par une approche probabiliste. Ce second modèle a pour

objectif d'identi�er les grandeurs physiques du modèle à savoir la distribution aléatoire

des contraintes d'amorçage et des énergies de propagation de l'endommagement. Les pa-

ramètres seront validés à partir des essais expérimentaux du chapitre 1 sur plusieurs

épaisseurs de pli et pour les trois températures d'essai (20 °C, -80 °C, -130 °C). La cellule

modélisée représente un strati�é croisé [0/90/0]. Les propriétés élastiques du matériau

sont celles identi�ées expérimentalement. Un suivi par corrélation d'images sur une des

faces d'une éprouvette dans le plan XY nous a permis de valider que la zone d'observation

n'est pas perturbée par les mors au cours de l'essai (�gure 2.13).

Les conditions aux limites sont identiques au premier modèle mono-�ssure et décrites

sur la �gure 2.13. La longueur du strati�é modélisé est identique à la longueur d'observa-

tion expérimentale de la section 1.4.

L'introduction de plusieurs zones cohésives nous permet de modéliser de possibles �s-

sures transverses dans le pli à 90°. Nous choisissons d'introduire un taux de zones cohésives

(taux de �ssures transverses potentielles) deux fois supérieur au taux de �ssures trans-

verses réduit à saturation identi�é expérimentalement dans le chapitre 1 pour être certain

de capter l'intégralité du processus de �ssuration transverse. Ce choix a été appliqué pour

chaque épaisseur de pli. Les �ssures potentielles sont réparties de manière régulière le long

du pli. Les délaminages entre les plis sont régis de la même manière que dans le modèle

mono-�ssure.
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Figure 2.13 � Modèle multi-�ssures : géométrie et conditions aux limites.

2.5.2 Choix et validation des distributions aléatoires

2.5.2.1 Choix des distributions aléatoires

Les variabilités se présentent généralement sous forme de défauts et ont tendance à

abaisser localement les propriétés nominales du matériau. L'utilisation d'une loi proba-

biliste asymétrique est récurrente dans la littérature pour modéliser des phénomènes de

rupture fragile tels que la �ssuration [Lu et al., 2002, Iarve et al., 2011, Grogan et al.,

2015a]. Nous choisissons donc une distribution asymétrique comme celle dé�nie dans les

travaux de [Laeu�er, 2017].

En pratique chaque �ssure transverse se développe instantanément sur l'épaisseur de

la couche et sur une longueur importante le long des �bres, ce qui moyenne la valeur

de l'énergie de rupture et l'e�et des variabilités présentes dans la microstructure. L'étude

précédente sur une cellule mono-�ssurée a montré qu'une énergie de propagation nominale

avait tendance à surestimer fortement le seuil de �ssuration d'un pli �n. En e�et, selon

le critère de �ssuration dé�ni dans la section 2.4.2, la �ssure transverse dans un pli �n

(143 µm) apparait pour une déformation longitudinale appliquée au strati�é de 2,16 %, ce

qui est bien supérieur à la déformation à l'amorçage de 1,1 % relevée expérimentalement

sur cette épaisseur de pli (�gure 2.12). Il est donc possible que l'énergie de �ssuration

nominale issue de la littérature soit surestimée.

Pour le cas des plis �ns, nous avions observé expérimentalement que les �ssures ne

se propagent pas forcément sur des longueurs aussi importantes que dans le cas des plis

épais. Une autre source d'incertitude pourrait donc être que la longueur de propagation

n'est pas su�sante pour moyenner l'e�et de l'énergie et annihiler l'e�et des variabilités

dans le cas des plis �ns. Pour le cas des plis épais (572 µm), c'est le critère en résistance

qui pilote la �ssuration.
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Aussi, d'après les observations expérimentales, c'est principalement un mode de sollici-

tation transverse qui induit le processus de �ssuration. Nous choisissons donc d'appliquer

la variabilité sur la contrainte normale (σn) et l'énergie de propagation en mode I (Gn) des

zones cohésives. Les valeurs régissant le comportement en cisaillement des zones cohésives

sont issues de la littérature et ne sont pas a�ectées par la variabilité [Iarve et al., 2011].

La distribution choisie est dé�nie à partir de quatre paramètres. La densité de proba-

bilité ou la probabilité cumulée est dé�nie par l'expression 2.5. La fonction de répartition

nommée P (x) est obtenue par intégration de la densité de probabilité sur l'intervalle

considéré.

p(x) =
(x− x0)α.(x1 − x)β

A
(2.5)

avec A =

∫ x1

x0

(x− x0)α.(x1 − x)β.dx (2.6)

où x est la propriété normale (σn ou Gn), x0 et x1 les propriétés encadrant les distributions,

α et β deux réels positifs qui pilotent la dissymétrie des distributions et A une constante

de normalisation décrite par l'équation 2.6.
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Figure 2.14 � Illustration de la distribution aléatoire choisie pour
la modélisation du processus de �ssuration.
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La �gure 2.14 illustre les expressions théoriques qui régissent la distribution choisie.

La contrainte d'amorçage correspondant au pied de la distribution sur les contraintes

normales d'amorçage est identi�ée à partir du seuil de �ssuration en déformation d'un pli

épais dont l'évolution de l'endommagement est pilotée par le critère en résistance.

Cependant, le pied de la distribution dé�ni théoriquement par σ = σ0 a une probabilité

égale à 0 et la longueur observée expérimentalement n'étant pas in�nie, on ne peut pas

l'associer directement à la contrainte déterminée expérimentalement. De ce fait, nous

choisissons de recaler les paramètres de la distribution sur la contrainte normale à partir

des cinétiques de �ssuration identi�ées sur le pli épais (572 µm) a�n que la progressivité du

processus de �ssuration soit bien représentée pour cette épaisseur de pli. Les paramètres

de la distribution sur le taux de restitution d'énergie en mode I sont identi�és à partir

de la valeur nominale relevée dans la littérature [Iarve et al., 2011] et des cinétiques de

�ssuration identi�ées pour les plis �ns dans le chapitre 1, pour lesquels la �ssuration est

pilotée par le critère en énergie.

Il est important de noter que la distribution aléatoire sera dépendante du nombre

d'échantillons du tirage réalisé. La �gure 2.15 présente une illustration de cette dépen-

dance. Nous remarquons que, d'une part, si le nombre d'échantillons du tirage est trop

faible, nous risquons de ne pas être représentatif de la distribution retenue (�gure 2.15a).

D'autre part, si le tirage est représentatif, mais que le nombre d'échantillons est important

nous resserrons la cinétique de �ssuration sur les zones cohésives faibles (�gure 2.15d). Il

est donc nécessaire de �xer d'abord le nombre d'échantillons qui permettra d'avoir une

bonne représentativité et d'atteindre la saturation, et ensuite d'identi�er les paramètres

de la distribution sur ce nombre d'échantillons. Ici, nous identi�ons les distributions aléa-

toires sur des tirages de 160 échantillons. Cet échantillonnage est identi�é à partir de

l'analyse précédente et des taux de �ssuration expérimentaux relevés dans le chapitre 1

a�n de bien décrire la cinétique de �ssuration du pli unidirectionnel sans engendrer des

temps de calcul déraisonnables. Si le nombre d'échantillons évolue, les paramètres des

distributions devraient être réidenti�és.

83



CHAPITRE 2. MODÉLISATION EXPLICITE DE L'ENDOMMAGEMENT PAR ESSAIS
VIRTUELS

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

D
e

n
s
it
é

 d
e

 p
ro

b
a

b
ili

té

Contrainte normale d’amorçage

Tirage non 

représentatif

(a) 50 échantillons.

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

D
e

n
s
it
é

 d
e

 p
ro

b
a

b
ili

té

Contrainte normale d’amorçage

Tirage 

représentatif

(b) 500 échantillons.

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Fissure

Contrainte normale d’amorçage

D
e

n
s
it
é

 d
e

 p
ro

b
a

b
ili

té Tirage 

représentatif

(c) 2 500 échantillons.

Contrainte normale d’amorçage

D
e

n
s
it
é

 d
e

 p
ro

b
a

b
ili

té Tirage 

représentatif

Fissure
Fissure

Fissure
Fissure

Fissure

Fissure

(d) 10 000 échantillons.

Figure 2.15 � In�uence du nombre d'échantillons d'un tirage sur l'apparition des
�ssures d'une même distribution aléatoire représentative de la variabilité du matériau.

2.5.2.2 Validation des paramètres des distributions

La modélisation a été réalisée sur un strati�é croisé de longueur 80 mm contenant

160 �ssures transverses potentielles. Un récapitulatif des paramètres du matériau et des

zones cohésives pour la �ssuration est présenté dans le tableau 2.2. La �gure 2.16 décrit

l'évolution du taux de �ssuration transverse réduit en fonction de la déformation longi-

tudinale appliquée au strati�é à température ambiante. Nous confrontons les résultats

numériques aux cinétiques de �ssuration expérimentales du chapitre 1. Le modèle rend

bien compte de l'e�et de l'épaisseur du pli. Cela se traduit par une augmentation du seuil

de �ssuration lorsque l'épaisseur de la couche diminue. Une proportion importante des

zones cohésives ne s'endommagent pas sur l'intervalle de déformation de l'étude. Cela

appuie notre choix sur le nombre de �ssures potentielles à intégrer initialement dans le

modèle. L'aspect progressif de la �ssuration est bien représenté pour chaque épaisseur de

pli. Pour les plis �ns de 71 µm, la cinétique numérique est sous-estimée par rapport à

l'expérience.
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Cependant, au vu de l'erreur de mesure relative aux observations en surface jugées conser-

vatives pour ces épaisseurs de plis, la tendance obtenue avec l'essai virtuel est cohérente.

Ces résultats valident notre stratégie d'identi�cation des paramètres qui régissent le com-

portement des zones cohésives et notamment sur l'identi�cation des distributions aléa-

toires pour la description de la variabilité du matériau. Il est intéressant de noter que

la moyenne des énergies de �ssuration en mode I issues de la distribution identi�ée tend

à abaisser de l'ordre de 20 % la valeur nominale issue de la littérature qui semble donc

surestimée. Cette dernière analyse appuie l'hypothèse avancée dans la section précédente

sur la surestimation de l'énergie de �ssuration nominale en mode I.
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Figure 2.16 � Processus de �ssuration transverse à température ambiante pour
plusieurs épaisseurs de pli. Confrontation entre essais virtuels et expérimentaux.

Les �gures 2.17a et 2.17b présentent les cinétiques de �ssuration transverse d'une

couche simple (144 µm) et quadruple (572 µm) de la température ambiante à -130 °C.

L'évolution des paramètres du matériau avec la température a été introduite dans le mo-

dèle à l'aide des données obtenues dans le premier chapitre. Les coe�cients de dilatation

thermique sont issus de la littérature. La non linéarité du coe�cient de dilatation trans-

verse est intégrée au modèle à partir des observations de [Wei et al., 2015]. L'évolution

de tous ces paramètres avec la température est décrite linéairement par morceau dans

le modèle. Le chargement thermique est dissocié de la traction mécanique comme dans

les essais du chapitre 1. Une première étape de descente en température à e�ort nul est

réalisée. Le chargement mécanique est ensuite appliqué à température constante.

85



CHAPITRE 2. MODÉLISATION EXPLICITE DE L'ENDOMMAGEMENT PAR ESSAIS
VIRTUELS

0.2 0.4 0.6 0.8 1.0 1.2 1.4 1.6
Déformation longitudinale appliquée au stratifié (%)

0.0

0.2

0.4

0.6

0.8

1.0
Ta

ux
 d

e 
fis

su
ra

tio
n 

ré
du

it 
 (-

)
T=20°C - Num.
T=20°C - Exp.
T=-80°C - Num.
T=-80°C - Exp.
T=-130°C - Num.
T=-130°C - Exp.

(a) Cinétique de �ssuration d'une couche quadruple de 572 µm de grammage 150 g/m2.
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(b) Cinétique de �ssuration d'une couche simple de 144 µm de grammage 150 g/m2.

Figure 2.17 � Processus de �ssuration transverse à basse température pour plusieurs
épaisseurs de pli. Confrontation numérique / expérimental.
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Les tendances obtenues avec le modèle sont en bonne adéquation avec les cinétiques

expérimentales du premier chapitre. Le décalage des seuils de �ssuration est piloté par la

dilatation thermique du matériau et l'évolution des paramètres matériaux avec la tem-

pérature. La prise en compte de la non linéarité du coe�cient de dilatation s'est avérée

importante pour ne pas sous-estimer le seuil de �ssuration à -130 °C. L'introduction d'une

dépendance de la distribution aléatoire sur l'énergie de �ssuration à la température per-

mettrait de supprimer l'écart observé sur les plis de 143 µm à -80 °C et -130 °C.

Température °C−1 20 -80 -130

E11
(2)

MPa
186 000 195 000 211 000

E22, E33
(2) 8 000 9 700 11 100

ν12, ν13 (1)

-
0.30 0.30 0.30

ν23
(1) 0.38 0.38 0.38

G12, G13
(2)

MPa
4 200 5 950 6 770

G23
(1) 2 800 2 800 2 800

α11
(1)

.10−6 °C−1
0 0 0

α22, α33
(1) 20 18 10

Grandeur Unité Fissure transverse Délaminage

Kn, Ks, Kt
(1) N.mm−3 105 106

σs, σt (1)

MPa

80 80

σ0
n

(2) 25 50

σ1
n

(2) 75 -

ασ (2)

-
4,5 -

βσ (2) 0,2 -

Gs, Gt
(1)

mJ.mm−2

500 1200

G0
n

(2) 40 500

G1
n

(2) 110 -

αG (2)

-
4,5 -

βG (2) 0,2 -

η (1) - 1 1

τ (1) sec. 0,0001 0,0001

(1) : Littérature (2) : Caractérisation chapitre 1

Table 2.2 � Récapitulatif des paramètres identi�és pour la modélisation numérique
du processus de �ssuration transverse de l'ambiante à basse température

à l'aide de la méthode des zones cohésives.
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2.6 Cellule multi-�ssurée avec interaction entre les plis

2.6.1 Présentation du modèle et objectifs

Les deux sections précédentes nous ont permis d'identi�er tous les paramètres néces-

saires à la modélisation explicite de la �ssuration transverse dans un composite strati�é à

l'aide de la méthode des zones cohésives et cela de l'ambiante jusqu'aux basses tempéra-

tures. Expérimentalement, dans le chapitre 1, nous avons également quali�é et quanti�é

un scénario d'endommagement d'un strati�é avec interaction entre plis endommagés jus-

qu'à -130 °C. Cette partie vise à valider la méthodologie de modélisation choisie, mais

également à appuyer et compléter les observations expérimentales du premier chapitre.

Nous allons identi�er un volume élémentaire représentatif à l'échelle mésoscopique dont

les paramètres géométriques seront conditionnés par le taux de �ssuration à saturation et

les variabilités identi�ées expérimentalement (�gure 2.18). Nous illustrons la stratégie de

modélisation à partir d'un strati�é [0/±60/900.5]S et des résultats expérimentaux de la

section 1.5 du chapitre 1. La section suivante décrit la démarche d'extraction d'un VER

à partir d'observations expérimentales.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦Ԧ𝑧

Figure 2.18 � Modélisation d'une cellule élémentaire représentative d'un composite
strati�é élasto-endommageable à l'échelle mésoscopique.

2.6.2 Extraction et construction d'une cellule élémentaire repré-

sentative à partir des essais expérimentaux

En nous basant sur les observations expérimentales du chapitre 1 et les paramètres géo-

métriques du strati�é (épaisseur, nombre et orientation des plis), un volume élémentaire

peut être construit.
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Le premier paramètre à dé�nir est la taille du VER. Idéalement, celle-ci doit être

su�sante pour permettre au modèle d'être représentatif des variabilités du matériau.

Les observations du chapitre 1 nous indiquent qu'une longueur d'observation de 80 mm

est su�sante pour capter des cinétiques de �ssuration représentative de la variabilité du

matériau. Aussi, nous avons relevé qu'une surface de 10-x-10 mm2 (longueur-x-largeur)

permettait de capter les e�ets d'interaction du matériau et d'avoir des tendances sur les

cinétiques de �ssuration transverse mais que cette surface était insu�sante pour repré-

senter les variabilités du matériau. Une surface de VER idéale serait donc une cellule de

80-x-80 mm2 (longueur-x-largeur). Cependant, au vu du nombre de �ssures courtes qui

apparaissent le long des �ssures longues, le nombre de �ssures transverses potentielles à

intégrer au VER serait trop important et induirait des temps de calcul prohibitifs. Dans

ce modèle, nous souhaitons principalement quali�er des scénarios d'endommagement en

présence de phénomènes d'interaction entre plis endommagés. Ainsi, une cellule d'envi-

ron 3 mm de hauteur a été identi�ée à partir des essais de tomographie du chapitre 1

comme permettant de quali�er un scénario d'endommagement et notamment les phéno-

mènes d'interaction. Ce compromis entre représentativité du matériau et temps de calcul

est donc réalisé au détriment de la représentativité de la variabilité du matériau.

La �gure 2.19 présente la discrétisation spatiale en 2D e�ectuée suivant le plan d'em-

pilement du strati�é en suivant les choix présentés ci-avant. En associant les paramètres

physiques (taux de �ssuration relevés expérimentalement) et géométriques (orientation,

épaisseur et nombre de plis), nous pouvons construire analytiquement notre motif. Un

script Python nous permet de construire de manière automatisée le modèle. La para-

métrisation de la cellule garantit la périodicité de cette dernière. Les �ssures transverses

s'initient et se propagent dans la direction des �bres. De fait, les �ssures transverses poten-

tielles (zones cohésives) insérées dans chaque couche suivent l'orientation du pli considéré.

Les plis de la cellule modélisée contiennent un nombre de �ssures transverses potentielles

conditionné par les relevés expérimentaux du chapitre 1 et les choix de modélisation préci-

sés avant. Dans ce VER modélisant les méso-dommages d'un strati�é [0/±60/900.5]S, le pli
central à 90° contiendra quatre �ssures potentielles et les plis à ±60° contiendront 40 �s-
sures potentielles. Malgré la dépendance des distributions aléatoires au nombre d'échan-

tillons et compte tenu des choix réalisés pour l'extraction de ce VER, nous avons choisi

de ne pas recaler les paramètres des distributions pour ce modèle. Chaque interaction

cohésive se voit attribuer des propriétés aléatoires telles qu'elles sont dé�nies dans la sec-

tion précédente. En cohérence avec les deux premiers modèles, les zones inter-laminaires

seront représentées par des interactions cohésives. Les paramètres du matériau sont issus

du chapitre 1 et les paramètres des zones cohésives sont ceux identi�és dans les sections

précédentes sur la cellule mono et multi �ssure sans interaction entre les plis.
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Figure 2.19 � Méthodologie employée pour l'extraction et la construction d'un VER à
l'échelle mésoscopique pour un strati�é [0/±60/900.5]S.
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2.6.3 Conditions aux limites et chargement

L'extraction d'une cellule élémentaire représentative de la méso-structure de notre

matériau permet l'application de conditions aux limites périodiques. Ces conditions par-

ticulières permettent de nous a�ranchir des e�ets de bord. Les e�ets de bord provoquent

un état de contraintes hors plan et complexe. Ces contraintes peuvent perturber de ma-

nière non négligeable l'amorçage de l'endommagement au sein du matériau testé.

Dans notre cas, nous utiliserons le plug-in dédié Homtools pour appliquer nos condi-

tions de périodicité [Lejeunes and Bourgeois, 2018]. Cet outil génère de manière auto-

matisée un lien entre chaque n÷ud de deux surfaces en vis à vis d'un même plan. Une

relation linéaire par degré de liberté du modèle est créée pour chaque paire de n÷uds

qui se déplace alors de la même di�érence de déplacement suivant chaque direction de

l'espace (�gure 2.20). La distance entre chaque paire de n÷uds suivant chaque direction

de l'espace reste identique au cours de la sollicitation.

𝒕 = 𝟎 ∶ 𝜺𝒙𝒚 = 𝟎

𝒙

𝒚

𝒙

𝒚

𝒕 > 𝟎 ∶ 𝜺𝒙𝒚 > 𝟎

𝐿0 𝐿0

𝑨𝟎
′

𝑨𝟎

𝑨𝟏
′

𝑨𝟏

𝑳𝟎𝜺𝒙𝒚

Figure 2.20 � Schématisation du principe des conditions périodiques.
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2.6.4 Confrontation du modèle aux essais expérimentaux

2.6.4.1 D'un point de vue qualitatif

Dans un premier temps, on se propose d'analyser qualitativement les résultats de l'es-

sai virtuel. Pour rappel, les objectifs de cette modélisation sur un strati�é [0/±60/900.5]S
sont de valider la méthodologie de modélisation explicite de l'endommagement dans un

composite strati�é et d'appuyer les observations expérimentales du premier chapitre et

notamment les phénomènes d'interactions entre les plis endommagés. Pour cela, les images

de tomographie de la section 1.5 à température ambiante sont utilisées à titre de com-

paraison. La confrontation est réalisée pour trois niveaux de déformation. Nous avons

choisi d'utiliser la vue projetée du plan XY jugée la plus pertinente pour des observations

qualitatives sur la globalité du VER modélisé.

Les �gures 2.21a à 2.21e sont des images issues des essais expérimentaux du chapitre 1

et les �gures 2.21b à 2.21f sont issues de la modélisation explicite. Nous pouvons consta-

ter que le pli central orienté à 90° est le premier à s'endommager et qu'il génère quasi

instantanément des �ssures courtes dans les plis à 60° adjacents. Au cours du chargement,

le taux de �ssuration dans les plis adjacents tend à augmenter avec l'augmentation du

taux de �ssuration dans le pli central. Avec le modèle, le taux de �ssuration dans le pli

central semble surestimé au cours du chargement et toutes les �ssures potentielles dans

ce pli apparaissent rapidement. Une mauvaise représentativité de la distribution aléatoire

qui n'a pas été recalée par rapport au nombre d'échantillons de ce modèle est probable-

ment à l'origine de cette apparition rapide et quasi simultanée. En e�et, la moyenne des

échantillons du tirage réalisé pour le pli à 90° tend à abaisser le seuil d'endommagement

du matériau. Dans les plis adjacents, l'augmentation du taux de �ssuration semble pilotée

par un accroissement du nombre de �ssures courtes et de leur taille. Cependant, à l'inverse

de l'expérimental, nous ne constatons pas de propagations longues de quelques �ssures

courtes au cours du chargement. Pour un stade avancé de chargement, nous remarquons

l'apparition de quelques �ssures courtes dans les plis à -60°. Cette dernière observation

appuie les observations expérimentales. Malgré quelques di�érences, le scénario d'endom-

magement relevé expérimentalement est globalement similaire au scénario obtenu sur le

volume élémentaire modélisé.

92



2.6. CELLULE MULTI-FISSURÉE AVEC INTERACTION ENTRE LES PLIS

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

3
 m

m

(a) VER Expérimental - εmaxxx = 1,1%

0,5

3,0

1,0

1,5

2,0

2,5

5,0

1,0

2,0 3,0 4,0

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

VER Plis -60°Pli 90°

(b) VER Numérique - εmaxxx = 1,1%

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

3
 m

m

(c) VER Expérimental - εmaxxx = 1,2%

0,5

3,0

1,0

1,5

2,0

2,5

5,0

1,0

2,0 3,0 4,0

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

VER Plis -60°Pli 90°

(d) VER Numérique - εmaxxx = 1,2%

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

3
 m

m

(e) VER Expérimental - εmaxxx = 1,3%

VER Plis -60°Pli 90° Plis +60°

0,5

3,0

1,0

1,5

2,0

2,5

5,0

1,0

2,0 3,0 4,0

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥

(f) VER Numérique - εmaxxx = 1,3%

Figure 2.21 � Visualisation d'un volume élémentaire représentatif de l'endommagement
d'un composite de strati�cation [0/±60/900.5]S. Confrontation des résultats numériques

et expérimentaux à température ambiante. Vue 3D projetée dans le plan XZ.
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La �gure 2.22 présente l'évolution de la variable d'endommagement au sein d'une

�ssure potentielle dans un pli à 60° adjacent au pli à 90° central dans le strati�é. Pour

une déformation longitudinale du strati�é de 0,86 %, trois des �ssures potentielles dans

le pli central à 90° sont apparues. Il est intéressant de noter que des �ssures courtes

apparaissent quasi instantanément le long de ces �ssures longues dans le pli à 60°. La

modélisation permet alors d'observer la cinétique de création de ces �ssures courtes au

cours du chargement. Ces �ssures semblent se développer depuis l'interface entre le pli

à 90° et le pli à 60° adjacent sans traverser toute l'épaisseur du pli dans un premier

temps. Ce type d'observation, di�cilement réalisable expérimentalement, permet de mieux

comprendre le phénomène d'interaction de l'endommagement entre les plis.
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Figure 2.22 � Cinétique de création d'une �ssure courte à partir
d'une �ssure longue sur un strati�é [0/±60/900.5]S.
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La �gure 2.23 décrit l'évolution du champ de déformation transverse aux n÷uds A,

B, C et D (identi�és �gure 2.22) en fonction de la déformation longitudinale appliquée

au volume élémentaire représentatif. Il est intéressant d'analyser l'évolution de la défor-

mation du n÷ud B pris dans la zone cohésive du pli à +60° au regard de l'évolution de

la déformation du n÷ud A pris dans la zone cohésive du pli central à 90°. Au n÷ud A,

la déformation transverse évolue plus rapidement puisque le pli est soumis à une solli-

citation purement transverse alors que dans les plis à +60° le chargement est mixte. Le

critère d'amorçage est donc atteint plus rapidement au n÷ud A. Au moment où le pli à

90° s'endommage (d>0), le n÷ud B relève un saut de déformation transverse important

qui amorce l'endommagement dans le pli à +60° adjacent. Ce phénomène est très localisé

et brutal. La sur-déformation relevée au n÷ud B qui ne devrait pas dépasser le niveau

de déformation relevé au n÷ud A peut être attribuée à la régularisation visqueuse qui

intervient pour permettre au modèle de converger. L'évolution plus rapide du champ de

déformation transverse au n÷ud B qu'aux n÷uds C et D est due à l'ouverture élastique

locale plus importante au voisinage de la �ssure dans le pli à 90° à cause du comportement

cohésif. Cette analyse permet d'appuyer les observations expérimentales de l'interaction

d'un pli qui s'endommage sur l'amorçage de l'endommagement dans le pli adjacent et met

également en évidence le caractère très local des phénomènes d'interaction.
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Figure 2.23 � Évolution du champ de déformation transverse au voisinage
d'une �ssure longue sur un strati�é [0/±60/900.5]S.
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2.6.4.2 D'un point de vue quantitatif

Une étude quantitative est proposée sur la �gure 2.24 dans laquelle nous avons tracé

l'évolution du taux de �ssuration réduit en fonction du chargement appliqué à la cel-

lule élémentaire. Le taux de �ssuration surfacique réduit est dé�ni par l'équation 1.5.

Cette analyse tend à con�rmer les observations qualitatives dans le sens où les scénarios

d'endommagement expérimentaux et virtuels sont similaires. En e�et, les cinétiques de

�ssuration obtenues avec le modèle pour le pli central et les plis adjacents à 60° sont co-

hérentes avec les mesures expérimentales. Aussi, les seuils de �ssuration des plis adjacents

sont perturbés et abaissés par la �ssuration du pli central. Hormis les cinétiques de �ssu-

ration des plis à -60° qui sont quasi identiques expérimentalement et numériquement, les

seuils d'amorçage de �ssuration des plis du modèle numérique sont précoces. L'in�uence

directe du nombre d'échantillons sur la réponse du modèle peut être à l'origine de ces

décalages de l'ordre de 20 %. En e�et, les quatre échantillons pour les �ssures potentielles

du pli à 90° tendent à abaisser le seuil de �ssuration du pli. De ce fait et en raison des

incertitudes expérimentales qui tendent à réduire cet écart de seuil de �ssuration à 10 %,

nous pouvons conclure que le modèle donne une tendance quantitative intéressante.
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Figure 2.24 � Confrontation des résultats expérimentaux et du modèle sur l'évolution
du taux de �ssuration réduit dans chaque couche en fonction du chargement mécanique

appliqué à la cellule représentative considérée.
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L'essai virtuel permet également d'obtenir l'évolution des taux de croisements aux

interfaces du strati�é en fonction du chargement mécanique appliqué. Nous traçons cette

évolution sur la �gure 2.25. De la même manière que sur la �gure 2.24, nous constatons

que l'évolution des croisements s'amorce pour un chargement inférieur à celui relevé ex-

périmentalement. Cela est dû au fait que le seuil de �ssuration du pli central à 90° est

sous-estimé. Comme il interagit avec ses plis adjacents, le taux de croisement s'amorce

également de manière précoce par rapport à l'expérimental. Les tendances sur l'évolution

des croisements données par l'essai virtuel sont donc intéressantes et nous permettent

d'avoir des informations sur l'agencement du réseau de �ssures à travers l'évolution du

taux de croisement réduit.
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Figure 2.25 � Confrontation des résultats expérimentaux et du modèle sur l'évolution
du taux de croisement à chaque interface en fonction du chargement mécanique appliqué

à la cellule représentative considérée.
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CHAPITRE 2. MODÉLISATION EXPLICITE DE L'ENDOMMAGEMENT PAR ESSAIS
VIRTUELS

2.7 Bilan sur la modélisation explicite de la �ssuration

Ce chapitre propose une méthodologie de modélisation explicite de l'endommagement

dans un composite strati�é à l'échelle mésoscopique.

Dans un premier temps, l'état de l'art a permis d'identi�er les notions liées à la mise

en place d'essais virtuels. Deux stratégies principales ressortent de la littérature. Une

première consiste à identi�er un volume élémentaire représentatif du comportement du

matériau à l'échelle considérée. Cette méthode est régulièrement employée à l'échelle mi-

croscopique mais plus di�cile à mettre en place à l'échelle mésoscopique du fait de la

variabilité à cette échelle et de la complexité géométrique à identi�er un méso VER. À

l'échelle du pli, pour être représentatif des hétérogénéités du matériau, les auteurs tendent

à modéliser la totalité de l'éprouvette ou de l'essai ce qui amène à des modélisations coû-

teuses en temps de calcul. Les variabilités du matériau peuvent être introduites à travers

des défauts modélisés de manière discrète ou par le biais de distributions aléatoires sur

les propriétés du matériau à chaque point d'intégration du modèle. Aussi, la modélisa-

tion d'un VER facilite la mise en place des conditions aux limites qui sont par dé�nition

périodiques. Lors de la modélisation de l'essai complet, les conditions aux limites et leur

impact sur la réponse du modèle sont généralement discutables.

L'état de l'art a également permis de mettre en avant les principales méthodes de

modélisation discrète de l'endommagement. La méthode des zones cohésives est large-

ment utilisée pour décrire l'évolution des mécanismes d'interfaces tels que la décohésion

�bre/matrice à l'échelle microscopique ou encore le délaminage à l'échelle mésoscopique.

La méthode des éléments �nis étendue (XFEM) est généralement employée pour décrire

les mécanismes de �ssuration intra-laminaire car elle permet de ne pas présupposer la lo-

calisation de la �ssuration contrairement à la méthode des zones cohésives. Cependant, la

dépendance au maillage des méthodes XFEM et leur complexité de mise en ÷uvre en font

un outil coûteux et pas forcément pertinent pour la modélisation de méso-mécanismes

d'endommagement tels que le délaminage ou la �ssuration transverse dont les directions

de propagation sont connues et pour lesquels la di�culté repose principalement sur la

prédiction de l'amorçage de l'endommagement.

Dans ce contexte, nous avons proposé une méthodologie basée sur la méthode des

zones cohésives pour modéliser de manière discrète l'évolution de la �ssuration intra et

inter-laminaire d'un composite strati�é à l'échelle mésoscopique sous sollicitation thermo-

mécanique. Le principe des zones cohésives est décrit précisément a�n de discuter le choix

des paramètres numériques et physiques pour notre cas d'étude.
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Un premier modèle sur une strati�cation croisée avec une seule �ssure transverse po-

tentielle permet d'illustrer la pertinence de la méthode, de valider le choix des paramètres

des zones cohésives et de dé�nir un critère pour l'apparition des �ssures transverses. Ce

premier modèle met en évidence le fait que les zones cohésives introduisent un caractère

progressif au phénomène de �ssuration transverse. À partir d'une confrontation des seuils

de �ssuration obtenus avec la mécanique de la rupture, nous dé�nissons un critère d'appa-

rition des �ssures transverses basé sur le n÷ud central de la �ssure potentielle modélisée

dans le pli.

Un second modèle est proposé pour identi�er les distributions aléatoires à appliquer

pour être représentatif de la variabilité du matériau et décrire notamment le caractère

progressif de l'amorçage du processus de �ssuration transverse. La modélisation est réalisée

sur une strati�cation croisée dans laquelle plusieurs �ssures potentielles sont intégrées au

pli central. Une distribution aléatoire asymétrique est implémentée sur les propriétés du

mode d'ouverture des zones cohésives. Les cinétiques de �ssuration du premier chapitre sur

les plis épais et �ns nous permettent respectivement d'identi�er les distributions aléatoires

sur les contraintes d'amorçage et les énergies de propagation. Les résultats du modèle sont

cohérents avec les relevés expérimentaux de la température ambiante jusqu'à -130 °C.

Un troisième modèle permet de valider la stratégie de modélisation et d'appuyer les ré-

sultats expérimentaux du chapitre 1 sur la quali�cation d'un scénario d'endommagement

et sur les phénomènes d'interaction entre plis endommagés. À partir des paramètres iden-

ti�és et des observations expérimentales, un volume élémentaire à l'échelle mésoscopique

est extrait et sollicité mécaniquement après la mise en place de conditions aux limites pé-

riodiques à l'aide d'un outil dédié. La taille de ce VER est déterminée sur un compromis

entre représentativité des variabilités du matériau et temps de calcul. La modélisation est

confrontée aux résultats du premier chapitre d'un point de vue qualitatif et quantitatif.

Le modèle permet de retrouver le scénario d'endommagement identi�é avec les essais.

Il permet également d'avoir accès à des mesures locales telles que la cinétique d'appari-

tion des �ssures courtes le long d'une �ssure longue ou encore l'évolution d'un champ de

contraintes à une interface entre plis au voisinage de la création d'un endommagement.

Cependant, les temps de calcul limitent la taille du VER et donc sa représentativité ce

qui limite les possibilités d'exploitations quantitatives.
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Chapitre 3

Mesure de la perméabilité d'un

composite strati�é sur éprouvette

tubulaire - Méthodologie et résultats

Des outils expérimentaux et numériques permettant d'analyser et quanti�er les méca-

nismes et les scénarios de création de réseaux de fuite d'un composite strati�é ont été

présentés dans les chapitres précédents. L'objectif �nal étant de mettre en place un mo-

dèle de prédiction de la perméabilité en fonction du chargement appliqué à la structure,

ce chapitre présente la mise en place de manipulations et de méthodologies permettant la

mesure de la perméabilité en fonction du chargement. La conception de montages dédiés

sera présentée. Ces montages permettront la mise sous pression et donc le chargement mé-

canique d'éprouvettes tubulaires fabriquées par AFP. En fonction du montage employé,

le chargement pourra être uniaxial ou biaxial. La sollicitation thermique sera générée par

une enceinte thermique permettant la réalisation d'essais de la température ambiante à

-180 °C. L'emploi d'un gaz traceur pour pressuriser les tubes composites permettra l'utili-

sation de la spectrométrie de masse pour mesurer la perméabilité en fonction de l'histoire

de chargement. L'analyse de la morphologie des endommagements menant à la fuite par

microscopie et micro-tomographie permettra de compléter les résultats des chapitres pré-

cédents et de faire le lien entre l'endommagement et la perméabilité du matériau.
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3.1. ÉTAT DE L'ART SUR LES ESSAIS MÉCANIQUES AVEC MESURE DE PERMÉABILITÉ

3.1 État de l'art sur les essais mécaniques avec mesure

de perméabilité

3.1.1 Dé�nition du type d'écoulement considéré

Au vu de l'application, pour cette étude de transport de �uide au sein des composites

strati�és, on considère un écoulement monophasique et un milieu poreux saturé. Cela

nous permet de supposer une seule phase �uide dans le milieu et de négliger la phase de

remplissage des pores. Cette étude s'intéressera donc uniquement au mécanisme de per-

méation qui dé�nit un transport de �uide à travers un milieu sous l'e�et d'un gradient de

pression ou de concentration. En fonction du problème considéré, plusieurs types d'écou-

lements sont possibles. Ceux-ci dépendent du type de matériau, du gaz employé et du

niveau de pression. On pourra distinguer deux écoulements. L'écoulement visqueux piloté

par un gradient de pression est décrit par la loi de Darcy issue d'une approche hydro-

dynamique et l'écoulement di�usif, dépendant de la taille des pores du milieu considéré,

qui est décrit par la di�usion de Knudsen [Dullien, 1992]. L'écoulement di�usif peut être

prépondérant pour des applications ciblant le stockage longue durée de gaz haute pression

(réservoirs d'hydrogène). En e�et, pour ce type d'application l'épaisseur du réservoir et

son dimensionnement sont tels qu'il n'y a pas de réseau de �ssures traversant totalement

le réservoir comme présenté dans le chapitre 1. Les études sur ces applications portent

plutôt sur les phénomènes de di�usion à travers la paroi [Defauchy et al., 2018]. Dans

notre cas, les réservoirs d'ergol liquide des lanceurs spatiaux sont utilisés sur des durées

relativement courtes (quelques heures à quelques jours) et les épaisseurs de matériau sont

faibles pour minimiser la masse. Les pertes de perméabilité sont généralement induites

par l'apparition de méso-réseaux de �ssures débouchants (point de fuite). Sur les durées

d'utilisation en jeu, c'est donc l'écoulement visqueux de Darcy que nous allons étudier.

Un même écoulement de Darcy se subdivise en deux régimes en fonction de la taille

des pores du milieu : le régime d'écoulement visqueux sans glissement et le régime d'écou-

lement visqueux avec glissement. Cette distinction est due aux collisions individuelles des

molécules au sein des interstices du milieu. Ces collisions plus ou moins nombreuses en-

gendrent un phénomène de glissement qui induit une vitesse non nulle du �uide sur les

parois des pores. C'est l'e�et Klinkenberg. Pour quali�er l'in�uence de cet e�et et donc le

type d'écoulement à considérer, on fait appel à la notion de libre parcours moyen d'une

particule λlpm dé�nie par l'équation 3.1.
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λlpm =
µgaz

√
πR.T/2.M

p
(3.1)

où µgaz est la viscosité dynamique du gaz (Pa.s) qui dépend de la température, R est la

constante universelle des gaz parfaits (R = 8,314 J.mol−1.K−1), T est la température (K),

M est la masse molaire (g.mol−1) et p est la pression (Pa). Le libre parcours moyen décrit

la distance moyenne parcourue par une molécule entre deux collisions successives. Plus le

libre parcours moyen est proche de la taille des pores, plus les collisions sur les parois sont

nombreuses, et donc plus le phénomène de glissement est important [Cercignani, 1988].

L'utilisation du nombre de Knudsen Kn permet ensuite d'estimer la proportion de

collisions des particules sur les parois des pores et renseigne ainsi sur le type d'écoulement.

Son expression selon la relation 3.2 dé�nit le rapport entre le libre parcours moyen d'une

molécule et la distance d caractéristique de la taille des pores.

Kn =
λlpm
d

(3.2)

On pourra isoler trois cas :

• si Kn < 0,01, c'est à dire d < 100.λlpm, l'écoulement est purement visqueux, avec

une condition d'adhérence du �uide à la paroi ;

• si 0,01 < Kn < 0,1, le glissement doit être pris en compte et vient s'ajouter à

l'écoulement visqueux ;

• si 0,1 < Kn, l'approche hydrodynamique n'est pas adaptée : il ne s'agit pas d'un

écoulement mais de di�usion moléculaire.

Nous pouvons remarquer que le libre parcours moyen augmente avec la viscosité dyna-

mique et la température du gaz alors qu'il diminue lorsque la pression augmente. De fait,

l'e�et de glissement de Klinkenberg est atténué avec l'augmentation de la pression [Klin-

kenberg, 1941]. Nous proposons d'illustrer nos propos avec un gaz hélium fréquemment

utilisé pour ce type de mesure. Pour un di�érentiel de pression de 1 bar à 20 °C, le libre

parcours moyen vaut λHelpm = 5,39.10−9 m. L'écoulement sera donc purement visqueux

tant que les pores du milieu seront supérieurs à 0,5 µm. Pour un ∆p = 10 bar, la prise en

compte de l'e�et Klinkenberg sera nécessaire si les pores sont inférieurs à 0,3 µm. Cette

taille de pore reste généralement petite devant l'interstice créé par une �ssure même peu

ouverte au sein du strati�é. En travaillant avec un gaz hélium et dès lors que l'écoulement

se fait dans un réseau de �ssures, nous pouvons considérer un régime purement visqueux

de type Darcy.
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3.1.2 Notion de perméabilité et de débit de fuite

La perméabilité d'un milieu poreux est dé�nie par sa capacité à se laisser traverser

par un �uide (liquide ou gaz) sous l'e�et d'un gradient de pression ou de la gravité. Dans

son ouvrage, Henry Darcy [Darcy, 1856] met en évidence une description mathématique

de l'écoulement unidirectionnel d'un �uide dans un milieu poreux formulée par l'équa-

tion 3.3 et illustrée par la �gure 3.1. Cette loi exprimant la proportionnalité entre le �ux

passant et le déséquilibre de pression causant ce �ux volumique introduit le coe�cient k

de perméabilité homogène à une surface [Dullien, 1992, Marle, 2006].

qv =
Qv

S
=
k

µ

dp

dx
(3.3)

avec qv le �ux volumique de fuite (m.s−1), Qv le débit volumique de fuite (m3.s−1), S la

surface extérieure traversée par le �uide (m2), k la perméabilité du matériau (m2), µ la

viscosité dynamique du �uide (Pa.s) et p la pression dans le milieu considéré (Pa).

𝒑𝟏

𝒑𝟎

𝑺
𝒑(𝒙)

𝒅𝒙

𝒙 = 𝒆

𝒙 = 𝟎

𝑸

Figure 3.1 � Cas d'un écoulement unidirectionnel considéré
pour la mesure de perméabilité [Laeu�er, 2017].
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Pour notre étude, nous utiliserons cette relation en faisant l'hypothèse d'un �uide

parfait, incompressible et d'un écoulement stationnaire et isotherme pour déterminer le

débit de fuite à travers une paroi d'épaisseur e. De plus, si on suppose un �uide Newtonien

et que l'on néglige les e�ets inertiels (écoulement su�samment lent) et la déformation du

milieu poreux, la relation 3.3 donne alors, après intégration entre x = 0 et x = e :

qv =
k

µ

(p1 − p0)
e

(3.4)

En pratique, le niveau de fuite est généralement décrit à travers la grandeur qpv nommée

taux de fuite (ou "leak rate") exprimée en Pa.m3.s−1. Un taux de fuite de 1 Pa.m3.s−1

correspond à un transfert de gaz provoqué par une variation de pression d'un Pascal dans

un volume d'un mètre cube en une seconde. On peut aussi le dé�nir comme étant égal

au transfert d'un volume de gaz d'un mètre cube en une seconde pour une variation de

pression d'un Pascal. L'utilisation de cette mesure nécessite de connaitre les pressions en

amont et en aval de la paroi traversée par le �uide. En supposant un régime purement

visqueux (Kn<0,01), il est possible de remonter à la perméabilité, dite intrinsèque, du

matériau en calculant le débit volumique de fuite Qv, puis le coe�cient de perméabilité

kint [Mix, 2005, Bergoglio and Mari, 2012].

kint =
Qv.µ.e

∆p.S
=
qpv
p1
.

µ.e

(p1 − p0).S
(3.5)

Si l'e�et de glissement n'est pas négligeable, un facteur correcteur doit être appliqué à

la perméabilité intrinsèque kint calculée avec la relation 3.5. On parle alors de perméabilité

apparente dont l'expression dépend alors du di�érentiel de pression autour de la paroi et

d'un coe�cient b, une constante associée au couple gaz, matériau et homogène à une

pression (équation 3.6). Ce coe�cient b formalise l'e�et Klinkenberg puisque lorsque b

devient très inférieur à p, la contribution du glissement aux parois devient négligeable.

kapp = kint

(
1 +

b

pm

)
avec pm =

p1 + p0
2

(3.6)

[Laeu�er, 2017] propose une application numérique pour illustrer le lien entre la per-

méabilité et le débit ou volume de fuite. Une paroi carrée de côté 1 m et d'épaisseur 1 mm

est soumise à un di�érentiel de pression de 1 bar. Si la paroi a une perméabilité apparente

de 10−15 m2, c'est un volume de 30 m3 d'azote à pression atmosphérique qui s'écoule

en une heure. Si la paroi a une perméabilité de 10−23 m2, c'est un volume équivalent à

6 gouttes d'eau par heure qui s'écoulera à travers la structure.
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3.1.3 Moyens de mesure

La mesure d'un débit de fuite ou d'une perméabilité se résume principalement à deux

méthodes : la méthode par variation de pression et la méthode par gaz traceur [NF EN

1779, 1999, Bergoglio and Mari, 2012]. Les deux méthodes se subdivisent en plusieurs

variantes en fonction de la précision souhaitée et des conditions d'essai. Les méthodes par

variation de pression sont usuellement utilisées car elles ne nécessitent pas de matériel

spéci�que. Les mesures basées sur l'augmentation ou la diminution de la pression dans

une enceinte ayant pour paroi le matériau à caractériser nécessitent une mesure précise de

la température et de l'humidité [Jannot and Lasseux, 2012, Laeu�er, 2017]. Tout gradient

de température peut in�uencer fortement les résultats. La fuite minimale décelable sera

d'environ 10−5 Pa.m3.s−1. Une autre variante de cette technique permet d'atteindre une

sensibilité de l'ordre de 10−6 Pa.m3.s−1 [NF EN 1779, 1999]. Elle consiste à appliquer

deux cloches de part et d'autre de la paroi et d'y mesurer les changements de pression

[Malenfant, 2012]. Ce type de méthode est relativement simple à mettre en ÷uvre mais

nécessite une maîtrise �ne des conditions d'essai et de son post-traitement. Aussi, les

temps de mesure associés à ce type de technique sont généralement importants.

Une seconde méthode très utilisée pour la détection de fuite est la spectrométrie de

masse. Il s'agit d'une méthode d'analyse qui permet la détermination des masses molé-

culaires des composés analysés ainsi que leur identi�cation et leur quanti�cation. Elle est

fondée sur la séparation et la détection d'ions formés dans une source d'ionisation. Ces

ions proviennent de la molécule à analyser [Menet, 2011]. Pour la détection de fuite, il

est usuel d'utiliser des gaz traceurs tels que l'hélium, l'hydrogène ou des gaz halogènes.

Après étalonnage, le spectromètre indique directement le taux de fuite ("leak rate") habi-

tuellement en Pa.m3.s−1 ou en mbar.l.s−1. La mesure consiste à appliquer un di�érentiel

de pression sur la paroi et à e�ectuer la mesure par spectrométrie de masse du côté vers

lequel le gaz traceur est transféré. Le tableau 3.1 présente les principales techniques de

spectrométrie, leur principe de mesure, leurs restrictions, leurs applicabilités et la fuite

minimale mesurable.

Il existe également des méthodes de localisation rapide telles que la mesure par contrôle

à la bulle très simple à mettre en ÷uvre dès lors que l'objet testé est pressurisable.

La méthode peut se faire soit en immersion dans un liquide soit à l'aide d'un spray

de détection de fuite. En immersion, la mesure se fait à l'aide d'un collecteur de bulles

permettant de mesurer le volume de fuite à la pression atmosphérique en un temps donné.

Ces méthodes permettent de quanti�er des fuites minimales de l'ordre de 10−4 Pa.m3.s−1.
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Table 3.1 � Récapitulatif des principales techniques de mesure
par gaz traceur (hélium ou halogène) [NF EN 1779, 1999].
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3.1.4 Essais mécaniques et mesure de perméabilité

Depuis plusieurs années, de nombreux types d'essais plus ou moins complexes ont été

menés pour caractériser la perméabilité des composites strati�és et notamment l'impact

du chargement et donc de l'endommagement sur cette grandeur. Nous proposons une

revue détaillée de ces essais par complexité croissante.

Le premier type de protocole usuellement utilisé découple le chargement thermomé-

canique et la mesure de perméabilité. [Disdier et al., 1998] e�ectuent des chargements

mécaniques de traction de la température ambiante à 4,2 K sur des plaques de composites

verre/époxy. Découplée, la mesure de fuite se fait à l'hélium et la perméabilité est quan-

ti�ée à l'aide d'un spectromètre de masse par la technique de la chambre à dépression.

[Yonemoto et al., 2008] utilisent un protocole identique à l'exception du gaz traceur qui

est dans son cas de l'hydrogène. La technique de mesure est également la même pour

[Grogan et al., 2015b] et [Flanagan et al., 2017] qui réalisent un grand nombre de me-

sures sur des plaques de strati�cations et matériaux (carbone/époxy) variés ayant subits

uniquement des cyclages thermiques. Ces essais permettent déjà de mettre en évidence

l'impact signi�catif de l'endommagement sur la perméabilité du matériau. En e�et, les

auteurs démontrent que le taux de �ssuration impacte directement le taux de fuite des

éprouvettes.

A�n d'analyser l'impact du chargement thermique sur la perméabilité d'un composite

carbone/époxy, [Bechel et al., 2006] développent le protocole précédent en e�ectuant des

mesures de perméabilité couplées avec un chargement thermique seul (immersion LN2, �-

gure 3.2). Il ressort explicitement que l'ouverture des �ssures due aux basses températures

peut engendrer une augmentation de plusieurs décades de la perméabilité.

Mise sous 

vide et 

détection He

LN2

Éprouvette

Joint Indium

Cloche

Serre-joints

Figure 3.2 � Mesure de perméabilité en immersion
dans l'azote liquide [Bechel et al., 2006].
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[Yokozeki et al., 2006] proposent de charger uniaxialement une éprouvette rectangulaire

tout en mesurant la perméabilité à l'aide de la technique de la chambre à dépression

(gaz hélium) réalisée avec deux cloches de part et d'autre du spécimen (�gure 3.3a). Un

premier chargement en �exion trois points est réalisé au préalable. Il permet la création

d'endommagement dans les plis orientés dans la direction de traction lors de la mesure

de perméabilité sous charge.

[Robinson et al., 2004] et [Wahl et al., 2011, Malenfant, 2012] proposent également de

générer une sollicitation purement uniaxiale pendant la mesure de perméabilité. [Robinson

et al., 2004] utilisent la technique de la chambre à dépression couplée à un détecteur

d'hydrogène. [Malenfant, 2012] met au point une mesure par di�érentiel de pression sans

utilisation de gaz traceur mais toujours basée sur le principe de la chambre à dépression.

La sollicitation sur la partie centrale des réservoirs (la virole) est biaxiale dans le plan

de la pièce. De ce fait, plusieurs essais biaxiaux ont été développés pour ce type d'appli-

cation. [Kumazawa et al., 2006a, Kumazawa et al., 2006b] et [Jackson and Ratcli�e, 2013]

conçoivent des éprouvettes cruciformes qu'ils sollicitent biaxialement tout en mesurant

la perméabilité à l'aide de la technique de la chambre à dépression (�gure 3.3b). Faute

de pouvoir utiliser une machine de traction biaxiale, [Robinson et al., 2002] e�ectuent

un premier chargement à 0° avec cyclage thermique. L'éprouvette est tournée à 90° puis

sollicitée dans le sens transverse avec cyclage thermique. A la suite de ce chargement

thermomécanique, une éprouvette circulaire est découpée et usinée dans la partie utile de

la première éprouvette. La mesure de perméabilité se fait sur cette éprouvette circulaire à

l'aide de la technique de la chambre à dépression. Lors de la mesure, l'éprouvette est sol-

licitée à un niveau de chargement intermédiaire suivant quatre axes de chargement (essai

tétra-axial, �gure 3.3c) [Stokes, 2003].

Pour l'ensemble de ces essais réalisés sur des éprouvettes plates, les concentrations de

contraintes générées par les bords libres des éprouvettes induisent un endommagement

di�cilement maîtrisable malgré une conception poussée du spécimen testé par [Jackson

and Ratcli�e, 2013]. De plus, les réseaux de �ssures créés par le biais d'essais sur plaque

atteignent rapidement les bords de l'éprouvette [Malenfant, 2012]. De fait, la mesure de

perméabilité est rapidement faussée car la majorité du gaz s'échappe sur les bords libres de

l'éprouvette. Les mesures par augmentation/diminution de pression sont particulièrement

a�ectées par ce phénomène. Ces di�cultés ont poussé certains auteurs à développer des

essais spéci�ques.
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Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Arrivée gaz

Cloches de 

mesure de fuite 

+ serre-joint

Mise sous vide et 

détection He

Mors de traction

Mors de traction

(a) Chargement uniaxial après une
�exion 3 points [Yokozeki et al., 2006].

Cloches de 

mesure de fuiteJauges

Ԧ𝑥
Ԧ𝑦

(b) Chargement biaxial à température
ambiante [Jackson and Ratcli�e, 2013].

2 - Mesure de perméabilité

sous sollicitation tétra-axiale

1 - Chargement mécanique et 

thermique sous sollicitation « biaxiale » 

Talon 0°

Talon 90°

Boitier 

cryogénique

Thermocouples

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Jauges

(c) Chargement biaxial découplé (0° puis 90°) et associé à des cyclages thermiques
[Robinson et al., 2002] puis mesure de perméabilité sur un échantillation découpé et usiné

pour l'application d'un chargement tétra-axial intermédiaire [Stokes, 2003].

Figure 3.3 � Illustration des essais de perméabilité sur plaque couplés
à un chargement thermique et/ou mécanique en membrane.

[Robinson et al., 2004] et [Ra�aelli, 2006] développent un essai qui consiste à mettre

sous pression une plaque composite circulaire bridée sur un cryostat haute pression (essai

de gon�ement ou "bulge test", �gure 3.4a). Le chargement hors plan induit une zone utile

sollicitée biaxialement dans laquelle l'état de déformation peut être considéré comme

homogène. [Oliver et al., 2015] montrent que le rapport surface utile sur la surface totale

de l'éprouvette est acceptable. La mesure de perméabilité se fait par spectrométrie de

masse à l'aide d'une poche étanche au gaz traceur utilisé pour la mise sous pression.
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Poche étanche 

au gaz traceur
Jauges

Mise sous 

pression

Bride
Mesure taux 

de fuite 

Eprouvette 

circulaire

(a) Chargement hors plan d'une plaque circulaire mise sous pression à 240 °C
[Robinson et al., 2004].

Bouteille de gaz

Tube testé

Rondelle PMMA

Flasque

Arrivée pression

Tirants

Capteur de 

pression

Fond PMMA

Arrivée pression

Mors de traction

Tube testé

Tirants

Capteur de 

pression

Essai uniaxial

Sans effet de fond

Essai biaxial : 

Avec effet de fond

(b) Chargement avec et sans e�et de fond d'un tube par mise sous pression et traction
[Laeu�er, 2017].

Figure 3.4 � Illustration d'essais de perméabilité particuliers.
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Des essais sur tube ont également été développés. Ils permettent d'être plus représen-

tatif de la structure considérée (partie virole du réservoir) tout en restant à une échelle

éprouvette. Des �asques permettant de fermer le tube composite sont assemblés à l'éprou-

vette. Le chargement appliqué au tube (uniaxial ou biaxial) dépend alors de la nature de

la liaison entre le tube et les �asques. [Mertiny and Gold, 2007] proposent des talons (ou

�asques) collés au tube composite qui permettent la mise sous pression en maintenant les

charges axiales et de torsion nulles à l'aide d'une machine de traction/torsion. La mise sous

pression se faisant à l'aide d'un liquide, l'auteur mesure la perméabilité de l'échantillon

à partir de la perte de liquide à travers la paroi au cours du temps. La sollicitation est

considérée comme purement circonférentielle mais l'état de déformation près des talons

n'est pas étudié. Les limites de ce type de mesure ne sont pas clairement identi�ées.

[Yokozeki et al., 2005a, Yokozeki et al., 2009] utilisent le même type de liaison collée

et raccordée à un dispositif de traction. Les essais se déroulent à température ambiante

et en immersion dans l'azote liquide. De fait, les �asques sont réalisés en alliage à faible

dilatation thermique dans lesquels sont prévus des conduits pour la mise sous vide de

l'intérieur du tube testé. Une feuille de polyester en forme de jupe est enveloppée autour

du tube. De l'hélium est envoyé en continu sur la surface extérieure au cours du chargement

de traction. La perméabilité est mesurée par détection d'hélium au sein du tube à l'aide

d'un spectromètre de masse.

Dans le cadre de leur projet CHATT (Cryogenic Hypersonic Advanced Tank Technolo-

gies), [Sippel et al., 2015] développent un essai permettant la mise sous pression d'un tube

à 3 bar à -150 °C. Un chargement axial est amené par le biais d'une machine de traction.

Aucune information n'est donnée sur le type de liaison entre les �asques et le tube permet-

tant d'assurer l'étanchéité et le chargement axial. Une enveloppe métallique est ajoutée

de manière rigide autour du tube. Elle permet d'e�ectuer la mesure de perméabilité par

détection de gaz traceur sortant du tube sous charge.

[Laeu�er et al., 2017] proposent des montages destinés aux deux types de chargement

(�gure 3.4b). Pour la sollicitation uniaxiale, des �asques viennent étancher la surface ex-

térieure d'un tube mis sous pression par le biais de joint torique. Dans un autre montage,

des fonds sont collés sur la surface intérieure du tube et permettent la reprise des e�ets de

fond ainsi que l'ajout d'un chargement axial dans une machine du traction. Contrairement

aux essais sur tube décrits précédemment, un dimensionnement spéci�que est réalisé dans

le but de limiter les perturbations sur le chargement du tube engendrées par les éléments

(�asques ou bouchons) du montage. La dé�nition d'une zone utile où le chargement est

homogène est alors possible. Dans ces travaux, une technique de mesure par perte de pres-

sion au cours du temps est utilisée pour déterminer la perméabilité de tubes à température

ambiante.
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3.1.5 Synthèse de l'état de l'art

La perméabilité des composites strati�és peut provenir de plusieurs phénomènes :

la di�usion moléculaire (Knudsen) et/ou l'écoulement visqueux (Darcy). Les réservoirs

d'ergol liquide sont conçus pour un stockage de courte durée. De fait, c'est principalement

l'écoulement visqueux qui est pris en compte dans ce type d'étude. La grandeur d'intérêt

est généralement le taux de fuite qpv ("leak rate" en Pa.m3.s−1). Ce dernier est lié à la

perméabilité intrinsèque du matériau kint (m2) par la surface de la paroi perméable ainsi

que la viscosité du gaz et les conditions de pression et de température. En fonction, de

la taille des pores et des conditions de pression et de température, un facteur correctif

(coe�cient de Klinkenberg) doit être appliqué à la perméabilité intrinsèque pour prendre

en compte le phénomène de glissement des molécules sur les parois des pores.

Concernant la mesure du débit traversant, le choix de la technique de contrôle est assez

tranché dans la littérature (tableau 3.1). La mesure par gain/perte de pression s'appuie

sur un principe simple et elle permet une mesure précise. En revanche, la sensibilité de la

mesure dépend du temps de mesure, de la méthode de post-traitement et de la maîtrise des

conditions d'essai. A l'inverse, l'utilisation de la spectrométrie de masse permet une mesure

rapide du débit à travers une paroi. La sensibilité de la mesure dépend principalement de

la précision du matériel utilisé et de la maîtrise des conditions de mesure. Son utilisation

est préférée dans un cadre industriel car elle permet d'enchainer les mesures rapidement.

Le choix de l'essai mécanique est en revanche assez disparate. En e�et, le dévelop-

pement de moyens dédiés est complexe et coûteux. De fait, une majorité des auteurs

utilisent des protocoles d'essais sur plaque plus simple à mettre en ÷uvre. Ces essais sont

généralement réalisés en découplant le chargement thermomécanique de la mesure de per-

méabilité. Aussi, les essais sur plaques sont controversés à cause de l'e�et des bords libres

sur les résultats expérimentaux. Certaines études choisissent alors le développement de

moyens spéci�ques tels que des essais sur tube ou plaque circulaire sous pression hors plan.

Ces derniers moyens visent notamment à s'a�ranchir des e�ets de bord. Cependant, il est

rare de trouver des informations sur l'état de sollicitation de l'ensemble de l'éprouvette

ainsi que sur la taille de la zone utile. Pour autant, des mesures globales de perméabi-

lité sont menées sur ces éprouvettes en interaction forte avec des outillages mécaniques

(�asques ou bouchons d'étanchéité, mors de traction). Le lecteur peut alors s'interroger

sur la pertinence de ces mesures qui sont rassemblées dans le tableau 3.2.
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1 : Fibre de carbone 2 : Matrice époxy
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Table 3.2 � Ordre de grandeur des principaux résultats de la littérature
sur la mesure de perméabilité des composites strati�és.
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La multiplication des supports d'essais (plaque, tube, etc) et des méthodes d'observa-

tion (microscopie, radio X, tomographie) a permis d'identi�er et de quanti�er la perméabi-

lité de composite strati�é en fonction d'un chargement et également d'un endommagement

(taux de �ssuration). Les essais menés jusqu'à aujourd'hui font très clairement ressortir

l'impact signi�catif des mécanismes d'endommagements mésoscopiques sur la perméabi-

lité d'une paroi en matériau composite strati�é. En e�et, les auteurs mettent en évidence

une augmentation notable de la perméabilité dès lors que la �ssuration s'amorce au sein du

matériau. En dessous des seuils d'endommagement mésoscopique, les méthodes de mesures

employées permettent di�cilement de capter une variation signi�cative de la perméabilité

avec le chargement. En�n, peu de protocoles expérimentaux sont accompagnés d'observa-

tions à c÷ur du matériau entre les paliers de chargement sans détruire l'échantillon a�n

d'associer des mesures de perméabilité à plusieurs états d'endommagement du matériau.

Pour la majorité des essais développés, la notion de maîtrise du chargement thermique

est rarement abordée. D'après l'état de l'art et les résultats du chapitre 1, il est pourtant

clair que la variation de température a un impact sur le comportement et donc la réponse

mécanique du matériau. D'autre part, la di�culté de mise en ÷uvre des essais fait que les

chargements mécaniques et thermiques sont souvent découplés de la mesure de perméabi-

lité. Peu de protocoles d'essais sont proposés pour mesurer la perméabilité d'un strati�é

sous chargement mécanique en environnement de température contrôlé.

Ce bilan montre l'intérêt de réaliser les essais sur des tubes plutôt que sur des plaques

a�n de limiter les e�ets de bord. C'est donc le choix que nous avons fait. Dans ce cas la

mise sous pression des tubes à l'aide d'un gaz semble le moyen le plus approprié pour à

la fois solliciter mécaniquement le tube et générer le débit de fuite. La section suivante

présente la fabrication de ces tubes. La suite du chapitre est consacrée à la conception

des montages, à la mise en ÷uvre des essais et à la présentation des résultats.
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3.2 Fabrication et caractéristiques des éprouvettes tu-

bulaires

3.2.1 Fabrication par placement automatisé de �bres

Un lot d'éprouvettes tubulaires a été fabriqué par placement automatisé de �bres (�-

gure 3.5). Deux mandrins en aluminium ont été conçus et tolérancés pour la réalisation de

tubes de diamètre intérieur 100 mm. La dilatation thermique des outillages et du maté-

riau a été prise en compte dans la conception pour limiter la déformation des éprouvettes

lors de la cuisson en autoclave. La fabrication AFP a été e�ectuée en quatre mèches de

�bres pour optimiser le drapage car la courbure importante dans notre cas est critique

pour ce type de procédé. Des défauts inhérents au procédé et à la programmation ont

été relevés et se résument principalement à des gaps (espacement entre mèches). La taille

des défauts est comprise dans la tolérance de dépose (< 2 mm). Huit tubes de 500 mm

de long ont été fabriqués puis recoupés à une longueur de 200 mm pour la réalisation

des essais. La découpe a été e�ectuée à sec à l'aide d'un disque diamanté monté sur une

fraiseuse à faible vitesse d'avance. Pour éviter la déformation des tubes lors du bridage

avant découpe, un cylindre en aluminium est ajusté dans les éprouvettes. Chaque tube est

composé de six plis de grammage 150 g/m2 et d'épaisseur théorique 143 µm. L'épaisseur

moyenne des tubes est d'environ 0,86 mm. Des contrôles microscopiques après polissage

des éprouvettes ont été systématiquement réalisés pour valider la strati�cation et l'état

du matériau (volume de �bre, porosité, défauts AFP).

Pli n
Pli n-1

Rouleau de 

compactage

Lampe de 

chauffe IR

Tête de 

dépose AFP

Mandrin 

Défaut AFP 

« Gap »

Figure 3.5 � Fabrication AFP des tubes de l'étude.
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3.2.2 Choix et caractéristiques des tubes

Deux lots de tubes ont été fabriqués. Le tableau 3.3 récapitule les caractéristiques

mécaniques et le type d'essai associé à chaque strati�cation drapée. Les caractéristiques

mécaniques sont obtenues à partir de la théorie des strati�és pour une sollicitation en

membrane [Gay, 2014]. La théorie des strati�és nous a également permis de détermi-

ner le déplacement radial des tubes en fonction de la sollicitation appliquée et donc de

dimensionner les montages disposés autour des éprouvettes tubulaires pour assurer les

étanchéités et transmettre les e�orts.

Pour les essais uniaxiaux sans e�et de fond, deux points sont à étudier. Le premier

est l'e�et du cisaillement sur le mécanisme de �ssuration transverse. Sur les éprouvettes

rectangulaires, il est di�cile de réaliser ces observations à cause des e�ets de bord. Cepen-

dant, dans les travaux de [Laeu�er, 2017] et au cours de ces travaux, nous avons vu que

la �ssuration d'un strati�é [±45] observée en surface sur les éprouvettes rectangulaires

disparait à c÷ur du matériau. L'idée de la première strati�cation [±45]3 est de valider ces
observations sur une éprouvette sans bord libre. Pour atteindre des déformations longitu-

dinales (ou circonférentielles dans le repère cylindrique) similaires aux essais sur plaque,

soit une déformation εθθ = εxx = 3 à 4 %, les tubes de strati�cation [±45]3 devront être
pressurisés à 35 bar. A ce niveau, le déplacement radial du tube est d'environ 2,5 mm.

Le second point à étudier sur les essais uniaxiaux, est le seuil de �ssuration transverse

identi�é dans le chapitre 1. Pour cela, nous avons choisi une strati�cation [±30]3 qui

nous permet d'avoir un niveau de sollicitation transverse important lorsque l'on sollicite

circonférentiellement le tube. Pour atteindre des niveaux de déformation transverse dans

le pli proche des seuils de �ssuration relevés dans le chapitre 1, soit environ ε22 = 0,8 %,

le tube doit être pressurisé à 15 bar. A ce niveau de pression, le déplacement radial est

de 0,7 mm.

En�n, les strati�cations du deuxième lot destinées au chargement biaxial et constituées

de deux ou trois angles di�érents, nous permettront d'analyser les scénarios d'endomma-

gement et les e�ets d'interactions entre plis endommagés. Sur un tube pressurisé avec

e�et de fond, une pression de l'ordre de 40 bar su�ra à générer une sollicitation biaxiale

su�sante pour endommager le pli à 90° de la strati�cation [±60/90]S sans l'ajout d'un

e�ort extérieur supplémentaire. En e�et, la déformation axiale, égale à la déformation

transverse dans le pli à 90°, sera proche des seuils de �ssuration identi�és dans le premier

chapitre. En revanche, sur la strati�cation [30/-60/90]S, l'ajout d'un e�ort axial extérieur

sera nécessaire pour endommager le pli à 90°. Dans les deux strati�cations [±60/90]S
et [30/-60/90]S, il est très di�cile d'atteindre les pressions su�santes pour obtenir des

déformations transverses permettant d'endommager les plis à 30 et 60° à cause des plis

circonférentiels à 90° qui bloquent la déformation dans cette direction. Dans ces cas, le

déplacement radial est donc très faible.
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3.3. CAHIER DES CHARGES

Type d'essai
Grandeur Exx Eθθ Gxθ νxθ αxx αθθ αxθ

Unité MPa MPa MPa - °C−1 °C−1 °C−1

Uniaxial sans
l'e�et des
fonds

[±45]3 15 15 47 0,82 2.10−6 2.10−6 0

[±30]3 48 8,8 35 0,31 -2.10−6 12.10−6 0

Biaxial avec
l'e�et des
fonds

[±60/90]S 12 100 26 0,18 11.10−6 -1,5.10−6 0

[30/-60/90]S 28 68 16 0,78 4.10−6 9.10−8 -1,5.10−6

Table 3.3 � Récapitulatif et caractéristiques des strati�cations des tubes de l'étude.

3.3 Cahier des charges

Une fois le principe de l'essai dé�ni, il convient d'éditer un cahier des charges qui

permet d'identi�er et de caractériser les fonctions à assurer. Le tableau 3.4 résume le

cahier des charges dé�ni pour l'étude.

La première fonction principale du dispositif d'essai est de permettre l'application d'un

chargement thermomécanique à l'éprouvette tubulaire. A la vue des variabilités identi�ées

dans le chapitre 1 et de l'analyse du matériau de la section précédente, nous avons identi�é

qu'une surface de tube de longueur de 120 mm était su�sante pour prendre en compte les

e�ets de la variabilité du matériau. Par ailleurs, les endommagements devront être con�nés

dans la zone utile a�n que l'amorçage des �ssures ne provienne pas des extrémités du tube

et qu'il n'y ait pas d'écoulement entre la zone de mesure de la perméabilité et l'extérieur de

cette zone. Une attention particulière sera donc portée au niveau de l'impact des montages

sur l'état de chargement des éprouvettes testées.

A�n de contrôler ce chargement, la sollicitation thermomécanique devra être mesurée.

Les capteurs employés devront pouvoir mesurer la température de l'ambiante à -200 °C

et les déformations entre 0 et 3 % sur cette plage de température.

Le but étant de lier la sollicitation thermomécanique à une mesure de perméabilité,

les montages devront permettre la mesure de la perméabilité. D'après la littérature, une

perméabilité dans la gamme de 10−17 à 10−23 m2 permet de caractériser de manière satis-

faisante un composite strati�é destiné au stockage d'ergol pour des applications de type

lanceurs spatiaux. La sensibilité des méthodes employées devra permettre d'évaluer des

variations de perméabilité d'une décade sur cet intervalle de mesure.
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Un accès visuel à la surface extérieure de l'éprouvette doit être possible pour localiser

les endommagements débouchants. Cette localisation des points de fuite permettra de

lier un état d'endommagement à une mesure de perméabilité. Aussi, la localisation des

dommages permettra de cibler les contrôles non-destructifs au cours de l'essai tels que des

observations par micro-tomographie.

Le montage doit s'adapter aux dimensions de l'éprouvette tubulaire. Les tubes auront

un diamètre de 100 mm intérieur sur une longueur de 200 mm. L'épaisseur des éprouvettes

est dé�nie par le nombre de plis de la strati�cation qui est �xé à 6 plis soit une épaisseur

d'environ 0,86 mm pour un grammage de pli de 150 g/m2.

En�n, dans le but de respecter la directive européenne [Directive 2014/68/UE, 2014]

sur les équipements sous pression, l'énergie stockée par le montage ne devra pas dépasser

5.106 Pa/L. D'un point de vue ergonomique, il est préférable que la masse totale du

montage ne dépasse pas 10 kg.

n° Fonction principale Critère et niveau d'appréciation

1 Générer un chargement thermomé-
canique homogène sur la surface
utile

Déformation et température homogène sur la
totalité de la surface considérée comme utile
a�n de con�ner les endommagements dans
cette zone [Szu = 0,95 x Smax]

2 Mesurer le chargement thermoméca-
nique

Mesure de déformation [0 % < ε < 3 %] et
de température [20 °C < T < -200 °C]

3 Mesurer la perméabilité Sensibilité de la méthode inférieure à la me-
sure minimale souhaitée [Smesure < 10−23

m2]1

4 Localiser et quanti�er les points de
fuite

Accès visuel à l'éprouvette, possibilité de réa-
liser des contrôles non destructifs au cours de
l'essai

n° Fonction contrainte Critère et niveau d'appréciation

1 S'adapter à la géométrie des éprou-
vettes

Dimensions nominales des tubes (φint-x-L-x-
e=100-x-200-x-0,8 mm)

2 Respecter les normes, les règles de
sécurité et d'ergonomie

Énergie maximale stockée (< 5.106 Pa/L),
masse totale du montage (< 10 kg)

1 : Calcul pour un gaz He à un ∆p de 20 bar sur un tube de dimensions nominales

Table 3.4 � Cahier des charges de la manipulation.
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3.4. CONCEPT ET CONCEPTION DES MONTAGES

3.4 Concept et conception des montages

Nous présentons ici deux montages pour l'application d'un chargement uniaxial et

biaxial aux éprouvettes tubulaires.

3.4.1 Montage pour une sollicitation uniaxiale

Nous proposons un premier concept de montage pour l'application d'une sollicitation

uniaxiale sur un tube en composite strati�é. Dans notre cas, le chargement uniaxial est

suivant la direction circonférentielle de l'éprouvette tubulaire (axe ~θ �gure 3.6) et est

généré par la pression interne appliquée au tube.

Pression interne

Ԧ𝜃
Ԧ𝑟

Ԧ𝑥

Figure 3.6 � Représentation de la sollicitation uniaxiale sans l'e�et des fonds.

La contrainte circonférentielle moyenne dans le tube est égale au produit de la pression

interne p et du rayon intérieur de l'éprouvette R divisé par l'épaisseur du tube e :

σθθ =
p.R

e
(3.7)

Cette sollicitation uniaxiale est générée en annihilant le chargement axial (axe ~x)

généralement appelé e�et de fond sur un réservoir. Le montage proposé sur la �gure 3.7

permet de créer cette con�guration de chargement. Deux �asques usinés viennent fermer

le tube composite. Un joint d'étanchéité présenté dans l'annexe A.4 permet la mise sous

pression et le maintien du chargement. Les �asques ne sont pas liés mécaniquement au tube

composite et l'e�et des fonds n'est pas transmis à l'éprouvette. Des tirants métalliques

boulonnés maintiennent les �asques à un écartement dé�ni. Ils permettent de régler le jeu

d, identi�é sur la �gure 3.7, indispensable pour que le montage n'interfère pas avec le tube

testé. Le perçage des �asques permet d'y �xer des raccords pour l'alimentation en gaz

sous pression. Des talons pourront être ajoutés aux extrémités du tube si nécessaire a�n

de limiter la déformation radiale et ainsi maintenir l'étanchéité au cours du chargement,

mais également pour concentrer le chargement dans la zone centrale et éviter les e�ets de

bord. Le concept proposé permet le démontage de l'éprouvette au cours de l'essai ainsi

que l'observation de la surface extérieure du tube.
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Figure 3.7 � Schéma du concept de montage sans l'e�et des fonds.

Le montage sans e�et de fond (�gure 3.8a) possède deux éléments principaux à dimen-

sionner. Dans un premier temps, les données du fabricant du joint choisi (Annexe A.4)

nous permettent de concevoir la zone géométrique du �asque qui accueille le joint. La

gorge de joint est réalisée précisément pour optimiser les performances du joint (détail B

sur la �gure 3.8b).

Une attention particulière est donnée à la rugosité de la portée de joint qui pilote

l'étanchéité du montage. Lors de la fabrication des éprouvettes tubulaires, une même at-

tention avait été portée pour la rugosité des surfaces de drapage des mandrins aluminium.

Un épaulement su�sant est prévu pour prévoir le passage du tube composite (plus les

talons éventuels) et des tirants qui reprennent les e�ets de fond. Le nombre et le diamètre

des tirants sont dé�nis à partir de la pression maximale admissible par le montage. Nous

dé�nissons cette valeur à 40 bar (cf. � 3.2), pression qui permet d'atteindre des déforma-

tions su�santes pour endommager les tubes testés tout en respectant les conditions de

sécurité requises. L'épaisseur et la géométrie globale des �asques sont ensuite validées par

un calcul éléments �nis. Un prototype de montage a été réalisé avec des �asques en alliage

d'aluminium et des tirants en acier standard pour valider le principe.
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(b) Détail B de la coupe 3.8a.

Figure 3.8 � Mise en plan du montage sans l'e�et des fonds.

Une fois les essais de validation réalisés, une version �nale est réalisée pour un fonc-

tionnement de la température ambiante à -200 °C. Les �asques et les tirants sont usinés

à partir d'un matériau à faible coe�cient de dilatation. Le matériau Invar® 1 est un al-

liage contenant 36 % de nickel et 64 % de fer découvert à la �n du 19eme siècle par le

métallurgiste Charles Édouard Guillaume. Cet alliage a la particularité d'avoir un coef-

�cient de dilatation très faible (' 1,5 °C−1) et qui varie très peu du zéro absolu jusqu'à

100 °C [Béranger et al., 2009]. Seuls les raccords gaz et les boulons des tirants sont en

acier inoxydable. La faible dilatation thermique de l'inox est compensée par l'utilisation

de rondelles élastiques entre les tirants et les écrous et par des �letages coniques té�onés

pour les raccords gaz.

3.4.2 Montage pour une sollicitation biaxiale

Pour obtenir un chargement biaxial, les �asques utilisés pour fermer le montage et

permettre la mise sous pression doivent être liés mécaniquement au tube composite. L'e�et

de la pression sur les �asques introduisent le deuxième axe de sollicitation. Dans le cas

où la seule source d'énergie est la pression, l'état de contrainte dans une zone du tube

considérée homogène est régi par les expressions 3.7 et 3.8. On dé�nit alors la sollicitation

comme biaxiale proportionnelle (�gure 3.9b).

σxx =
σθθ
2

=
p.R

2e
(3.8)

1. Le terme Invar est une marque déposée depuis 1907, propriété d'Imphy Alloys, �liale d'Aperam.
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Si en plus de la pression interne au montage on ajoute un e�ort axial F à l'aide d'une

machine de traction, l'état de contraintes sera décrit par les relations 3.7 et 3.9. Dans ce

cas, la sollicitation est dite biaxiale non proportionnelle (�gure 3.9a).

σxx =
p.R

2.e
+

F

2.π.e.R
(3.9)

Pression interne

Ԧ𝜃
Ԧ𝑟

Ԧ𝑥

(a) Représentation de la sollicitation
biaxiale proportionnelle.

Pression interne

Traction axiale

(b) Représentation de la sollicitation biaxiale non
proportionnelle.

Figure 3.9 � Représentation des sollicitations biaxiales.

La �gure 3.10 présente le concept de montage que nous proposons pour la réalisation

d'essais biaxiaux sur des éprouvettes tubulaires en composite strati�é. Sur la même base

de concept proposé �gure 3.7, les �asques du montage biaxial ferment les tubes composites

par le biais d'un joint d'étanchéité présenté dans l'annexe A.4. Dans ce cas, les �asques

entrent complètement dans le tube et possèdent une surépaisseur après la gorge prévue

pour le joint. Cet épaulement permet de lier l'éprouvette strati�ée à l'aide de goupilles

ou pions. Le diamètre extérieur du �asque doit respecter une tolérance particulière pour

maitriser le jeu d avec le tube composite. En fonction de l'épaisseur du composite, l'ajout

d'une surépaisseur (drapage composite ou talon rapporté) sur le tube est indispensable

pour reprendre les e�orts axiaux transmis par le biais des pions. Les e�orts axiaux générés

par la pression interne transitent d'abord par le �asque puis par les pions et sont transmis

au tube testé. Le passage à une sollicitation non proportionnelle peut être réalisé à l'aide

d'une tige de traction assemblée aux �asques du montage.

De la même manière que le montage sans les e�ets de fond, cet assemblage (�-

gure 3.11a) possède une gorge pour accueillir le joint d'étanchéité. Le joint d'étanchéité

est le même que celui employé pour le montage sans e�et de fond (Annexe A.4). Égale-

ment, une rigueur particulière est apportée sur l'usinage tolérancé de cette gorge et sur

la rugosité de la portée de joint. En revanche, dans ce cas, les e�orts axiaux subis par les

fonds sont transmis au tube composite par le biais d'une liaison piontée (détail B sur la

�gure 3.11b).
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Figure 3.10 � Schéma du concept de montage avec l'e�et des fonds.
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Figure 3.11 � Plan du montage avec l'e�et des fonds.
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Un dimensionnement précis de la liaison piontée est nécessaire pour maitriser la trans-

mission des e�orts et le mode de rupture. La pression maximale à atteindre pour chaque

tube et le diamètre du tube testé sont les données d'entrée nous permettant de calculer

l'e�ort maximal que devra transmettre la liaison. Dans un premier temps, le dimensionne-

ment de la liaison consiste à déterminer le nombre et le diamètre des pions. Les tubes ayant

une faible épaisseur ne pouvant pas reprendre la totalité des e�orts axiaux, il sera ensuite

nécessaire de dimensionner une surépaisseur à ajouter pour assurer la reprise des e�orts

axiaux. Dans un souci de faisabilité, la surépaisseur sera ajoutée sous forme de talons

métalliques. La méthodologie employée pour le dimensionnement de la liaison complète

est présentée dans l'annexe A.5. Cette annexe présente également le faciès de rupture d'un

tube testé avec e�et de fond qui tend à appuyer la pertinence du dimensionnement.

3.4.3 Rôle des talons et validation des surfaces utiles pour la me-

sure de perméabilité

Pour rappel, dans la section 3.2 nous avons identi�é les déplacements radiaux maxi-

maux atteints par les strati�cations sans e�et de fond à la pression maximale requise. Ces

déplacements allaient de 0,8 mm (strati�cation [±30]3) à 2,5 mm (strati�cation [±45]3). Le
joint ayant un retour élastique de l'ordre du millimètre, la mise en place de talons pour le

montage sans l'e�et des fonds s'est avérée indispensable pour limiter le jeu d'extrusion du

joint a�n d'éviter l'éjection du joint et la perte d'étanchéité. À partir de simulations numé-

riques en 2D axisymétrique basées sur les caractéristiques homogénéisées du tableau 3.3,

une géométrie de talons a été dé�nie.

Dans le cas du montage avec e�et de fond, le déplacement radial est aussi à contrôler

pour éviter la perte d'étanchéité. Cependant, la présence de plis circonférentiels engendre

une rigidité radiale très importante. De fait, le déplacement radial des deux strati�cations

avec e�et de fond est largement acceptable au vu du retour élastique et du jeu d'extru-

sion du joint d'étanchéité. Par ailleurs, comme vu précédemment, la mise en place de

talons sur le tube était également indispensable pour assurer la reprise des e�orts axiaux.

Le dimensionnement présenté en annexe A.5 permet de dé�nir une géométrie de talons

adaptée.

Dans les deux cas, la présence de talons permet de concentrer la sollicitation sur une

zone utile tout en évitant les e�ets de bord et l'amorçage d'une �ssuration à partir d'une

extrémité du tube (�gure 3.12).

Les talons induisent une interaction avec le tube composite qui va dé�nir la zone

considérée comme utile dans laquelle le chargement sera homogène. Il convient donc de

dé�nir cette zone utile a�n d'e�ectuer des mesures de perméabilité pertinentes. Des simu-

lations numériques en 2D axisymétrique basées sur les caractéristiques homogénéisées du

tableau 3.3 nous ont permis d'identi�er la zone utile de chacun des tubes testés.
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(a) Rupture brutale par propagation de la �ssuration amorcée sur un bord.

(b) Propagation stable de la �ssuration amorcée sur un bord.

Figure 3.12 � Impact des e�ets de bord sur l'endommagement
des éprouvettes tubulaires de strati�cation [±30]3.

Les calculs nous permettent de déterminer la zone dans laquelle le champ de dépla-

cement est perturbé (�gure 3.13). La �gure 3.13a présente les champs de déformation

plan et hors plan engendrés dans le tube strati�é lors de la mise sous pression. Nous

pouvons observer une zone de pertubation au niveau des talons. L'évolution de la défor-

mation circonférentielle est progressive et tend rapidement vers une valeur nominale. Une

légère sur-contrainte apparait avant d'atteindre une valeur nominale. Cependant, cette

contrainte représente seulement 1,5 % de la valeur nominale. Nous supposerons donc que

cette variation de déformation locale n'induira pas d'endommagement précoce dans cette

zone. L'évolution de la déformation de cisaillement hors plan nous indique un champ de

déformation très perturbé dans la zone proche des talons. Cependant, les valeurs de dé-

formations atteintes sont très faibles et nous supposerons que ces niveaux de déformation

n'induiront pas d'endommagement supplémentaire dans le tube. Ces études permettent de

dé�nir la zone dite utile sur laquelle nous pourrons e�ectuer nos mesures de perméabilité.

La �gure 3.13b récapitule les di�érentes zones du tube en composite.
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(a) Evolution du déplacement radial le long de l'éprouvette tubulaire.

Ԧ𝑥

𝑢𝑟

95% 𝑢𝑟
𝑚𝑎𝑥

Zone utile

Perturbation

Talon

Perturbation

Talon

(b) Schéma de la zone de pertubation sur l'éprouvette tubulaire.

Figure 3.13 � Dé�nition de la zone de perturbation due au montage
sans e�et de fond sur un tube de strati�cation [±30]3.
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3.5 Application et mesure du chargement thermomé-

canique

3.5.1 Le chargement thermique

Le chargement thermique correspond à la mise en température de l'éprouvette. Dans

notre cas, nous avons choisi d'utiliser des chambres environnementales permettant de

contrôler la descente et le maintien de la température. À la di�érence des systèmes en im-

mersion, le système choisi évite les chocs thermiques pouvant générer un endommagement

non représentatif de la réponse réelle du matériau. Une première enceinte est utilisée pour

les essais ne nécessitant pas d'accès pour une machine extérieure (mors de traction par

exemple). Cette enceinte cryogénique alimentée par de l'azote liquide permettra la réali-

sation des essais uniaxiaux (sans l'e�et de fond) et biaxiaux proportionnels (avec l'e�et

de fond seul). La source d'énergie permettant le chargement mécanique des éprouvettes

au sein de l'enceinte sera uniquement la pression. L'enceinte permet un con�nement total

des montages d'essais, une meilleure isolation et donc des performances thermiques im-

portantes. Sa plage de fonctionnement est comprise entre 40 °C et -180 °C. La seconde

enceinte thermique est la même que celle utilisée dans le chapitre 1. Elle permet la réalisa-

tion d'essais biaxiaux non proportionnels grâce à l'ajout d'une sollicitation axiale à l'aide

d'une machine de traction. Cependant, l'ajout de système mécanique massif extérieur à

l'enceinte entraine la création de ponts thermiques importants limitant les performances

thermiques. La plage de température de cette seconde chambre environnementale est de

300 °C à -130 °C. La maîtrise du chargement thermique est assurée par des contrôleurs et

des thermocouples type T placés sur les éprouvettes testées.

3.5.2 Le chargement mécanique

L'essai est piloté en force par une mise sous pression interne du tube composite. Le

chargement mécanique est mesuré par le biais de deux grandeurs : la pression dans le

tube et les déformations. Une première mesure de la pression est possible à l'aide de

manomètres placés sur la tuyauterie d'arrivée du gaz. Un capteur de pression plus précis

peut être placé en sortie du montage. Des jauges de déformation seront placées sur les

éprouvettes de manière à contrôler l'intensité et l'homogénéité de la sollicitation au cours

de l'essai. L'orientation des jauges sera dé�nie dans le repère strati�é et permettra de

mesurer la déformation circonférentielle (εθθ) et axiale (εxx). Nous aurons donc accès aux

quatre grandeurs qui régissent le comportement mécanique du tube composite : εθθ, εxx,

σθθ et σxx. Lors des descentes en température, nous utiliserons des jauges auto-compensées

jusqu'à -200 °C. L'équilibrage des jauges est réalisée à 20 °C. Le chargement mécanique

est appliqué après stabilisation de la température.
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3.6 Mesure de la perméabilité et localisation des points

de fuite

3.6.1 Mesure de perméabilité sur la totalité de la zone utile (glo-

bale)

Pour la mesure de la perméabilité globale au cours de nos essais, nous avons opté pour

une méthode de mesure par gaz traceur à l'hélium. La pressurisation se faisant à l'intérieur

du tube, le gaz sort de l'objet à évaluer. L'évaluation ne peut se faire en mesurant le gaz

accumulé dans l'enceinte cryogénique car le �ux de fuite sur le tube risquerait d'être

perturbé par les éventuelles fuites du montage. Par ailleurs, les évents de la chambre

environnementale ne peuvent être fermés car l'azote liquide détendu doit pouvoir être

évacué. En�n, une mesure sur la totalité du tube ne pourrait pas être associée à un état

de chargement connu puisque la sollicitation n'est pas homogène sur toute la longueur du

tube. En conséquence, nous optons pour la mise en place d'un volume de mesure sur la

zone que nous avons dé�nie comme utile.

Le volume de mesure a été réalisé à l'aide d'un laminé à froid de précision en acier

inoxydable (épaisseur 300 µm). L'ajout de raccords permet d'y �xer des �exibles rac-

cordés au spectromètre de masse d'un côté et à une arrivée d'azote gazeux de l'autre.

Ainsi, entre chaque contrôle, il est possible de faire circuler un gaz neutre dans le volume

d'accumulation et de refaire un zéro au signal de mesure du spectromètre de masse. La

jonction entre le laminé de précision et le tube composite est réalisée à l'aide d'une bande

élastomère légèrement comprimée comme proposé par [Jackson and Ratcli�e, 2013] lors de

leurs essais biaxiaux. Le placement de cette jonction dé�nit la surface de mesure. Il peut

être ajusté en fonction de la longueur utile dé�nie lors du dimensionnement du montage

et notamment des talons.

La �gure 3.14 présente une schématisation de la mise en place du volume d'accumu-

lation autour du tube composite. L'intérieur du tube (zone 1) est pressurisé à l'aide du

gaz traceur. Si le tube est perméable, le di�érentiel de pression entraine un transfert du

gaz à travers la paroi et les particules se retrouvent dans le volume de mesure (zone 2).

A chaque palier de chargement, une mesure de fuite est alors possible.
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Figure 3.14 � Présentation du dispositif de mesure globale de perméabilité.
Contrôle par reni�age global et accumulation à l'aide d'une enveloppe de mesure

et d'un spectromètre de masse hélium.

Pour des niveaux de fuite très faibles, il est nécessaire d'utiliser la technique de mesure

par accumulation dont le taux de fuite est déterminé par la relation 3.10 [NF EN 13185,

2001].

qf =
PVaccVacc
tacc

(c2 − c1) (3.10)

avec :

• qf , le taux de fuite ("leak rate") [Pa.m3.s−1] ;

• PVacc , la pression dans le volume d'accumulation [Pa] ;

• Vacc, le volume d'accumulation [m3] ;

• tacc = t2 − t1, le temps d'accumulation [s] ;

• c1 et c2, les concentrations d'hélium respectivement relevées au temps t1 et t2
[Pa.m3.s−1].

Si le débit de fuite est assez important et que le signal se stabilise rapidement, il est

possible d'utiliser la technique de reni�age global. Dans ce cas, la mesure de fuite est

directement indiquée sur l'appareil.

3.6.2 Localisation des fuites

Si une évolution signi�cative du taux de fuite est relevée au cours de l'essai dans le

volume de mesure, il est nécessaire d'en contrôler l'origine (endommagement débouchant,

dé�cience du montage par exemple). Nous devons donc mettre en place des techniques de

localisation des points de fuite. Deux techniques sont possibles sans sortir le montage de

l'enceinte d'essai. Le retrait de l'enveloppe de mesure est cependant indispensable.

La sonde de reni�age reliée au spectromètre de masse permet de cibler une fuite par

balayage rapproché sur le tube testé. Le balayage doit se faire à une distance inférieure

ou égale à 1 mm de la paroi et à une vitesse inférieure ou égale à 20 mm/s.
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La fuite est détectée dès lors qu'un saut de signal est mesuré par l'appareil. La technique de

localisation par balayage de la sonde du spectromètre permet de localiser des fuites jusqu'à

10−6/10−7 Pa.m3.s−1 minimum en fonction de la vitesse et de la hauteur de balayage [NF

EN 13185, 2001].

Aussi, l'application d'un spray de détection sur le montage est également possible. La

détection de la formation de bulles localisées permet de quali�er la fuite.

En�n, si on place le montage en immersion dans l'eau en appliquant une pression

intermédiaire, il est possible de cibler rapidement et précisément des fuites de l'ordre de

10−4/10−5 Pa.m3.s−1 (�gure 3.15). En e�et, le chapelet de bulles créé par la fuite est

facilement visible à l'÷il nu. Avec cette technique, il est également possible de quanti�er

le débit de fuite à l'aide d'un tube à essai gradué.

Figure 3.15 � Localisation d'un point de fuite par détection de bulles en immersion
dans l'eau et mesure du débit de fuite grâce à un tube à essai gradué.

3.6.3 Validation des mesures et complémentarité

A�n de valider les techniques de mesure, nous avons cherché à confronter les résultats

obtenus par une technique de spectrométrie et par la technique d'immersion dans l'eau

à l'aide d'un tube à essai gradué (�gure 3.15). Nous étudions un point de fuite dont la

position spatiale a été localisée sur une éprouvette tubulaire de strati�cation [±30]3 et

de grammage 150 g/m2. La pressurisation a été réalisée avec une concentration de 100 %

d'hélium injectée dans le tube. Pour la mesure avec le spectromètre, nous avons utilisé

la technique de reni�age direct à l'aide de la sonde puisque la position de la fuite était

identi�ée. La dimension du point de fuite étant inférieure au diamètre de la sonde de

reni�age, nous pouvons positionner la sonde de mesure directement sur le point de fuite.
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La �gure 3.16 décrit l'évolution du taux de fuite provoqué par le réseau de �ssures

identi�é débouchant sur l'extérieur de l'éprouvette testée. Pour de très faibles pressions,

la mesure en immersion est fastidieuse et longue car le débit de fuite associé correspond

à quelques bulles de gaz par minute. De fait, on mesure le débit de la fuite avec le tube

à essai gradué qu'à partir de 3.10−4 Pa.m3.s−1. La sensibilité du spectromètre en mode

reni�age direct (10−7 Pa.m3.s−1) nous permet de mesurer le débit de fuite dès lors qu'un

di�érentiel de pression est appliqué sur le montage. Cependant, l'appareil voit son signal

saturé à 10−2 Pa.m3.s−1, ce qui nous empêche de mesurer de grands débits de fuite. La

mesure en immersion n'a pas de limite si ce n'est la taille du tube à essai employé. Nous

constatons que les deux techniques de contrôle se corrèlent bien dès lors qu'elles sont

toutes les deux applicables. On note donc la complémentarité des deux mesures.

A ces niveaux de fuite (10−5 à 10−1 Pa.m3.s−1), l'écoulement laminaire est largement

prédominant. Ainsi, il est intéressant de noter que l'allure des courbes obtenues est cohé-

rente avec la tendance donnée par la théorie de l'écoulement laminaire de type Poiseuille

[Poiseuille, Jean-Léonard-Marie, 1840]. Les relations 3.11 et 3.12 décrivent respectivement

un écoulement laminaire dans un conduit cylindrique ou entre deux plaques parallèles.

Qc
vl =

π.D4

256.µHe.L
.(p0 − p1) (3.11)

Qp
vl =

l.h3

12.µHe.L
.(p0 − p1) (3.12)

avec :

• Qc
vl, le débit volumique régissant un écoulement laminaire à travers un conduit

cylindrique [m3.s−1] ;

• Qp
vl, le débit volumique régissant un écoulement laminaire entre deux plaques [m

3.s−1] ;

• p0 et p1, les pressions de part et d'autre de la paroi [Pa] ;

• µHe, le coe�cient de viscosité dynamique de l'hélium à 15 °C [Pa.s] ;

• L, la longueur du conduit, ici l'épaisseur de la paroi [m] ;

• D, le diamètre du conduit dans le cas d'un écoulement dans un cylindre [m] ;

• l, la largeur du conduit dans le cas d'un écoulement entre deux plaques [m] ;

• h, l'épaisseur du conduit dans le cas d'un écoulement entre deux plaques [m].

Le diamètre du conduit cylindrique et l'épaisseur du conduit entre les deux plaques sont

décrits par l'ouverture des �ssures dans des plis de 143 µm. A l'aide des observations

microscopiques de l'ouverture des �ssures en fonction du chargement du chapitre 1, nous

avons choisi de décrire l'ouverture des �ssures, et donc des conduits, par un modèle linéaire

visible sur la �gure 3.16 [Bois et al., 2014]. Pour le cas de l'écoulement entre les deux

plaques, nous choisissons de négliger la condition d'adhérence aux parois en dé�nissant

une largeur de conduit égale à la distance entre les deux plaques l = h.
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La section du conduit est donc un parallélogramme et le pro�l du champ de vitesse

est constant. Ce cas d'application est réalisé avec une épaisseur de paroi L = 0,86 mm

(correspondant à 6 plis de 143 µm) pressurisée à une pression interne p0 avec un gaz

hélium à 15 °C. La pression p1 est la pression atmosphérique.

Malgré les hypothèses fortes réalisées pour cette application numérique, la confronta-

tion aux résultats expérimentaux nous permet de constater que l'écoulement au sein d'un

réseau de �ssures s'approche d'une modélisation de type Poiseuille dans un conduit dont

la section est un parallélogramme. Plus on prend une largeur de conduit grande devant

la distance entre les plaques plus on surestime le débit de fuite. Le modèle de Poiseuille

à travers un conduit cylindrique sous-estime le débit de fuite. Ces observations semblent

aller dans le sens de la littérature où [Yokozeki et al., 2006] décrivent le taux de fuite

à travers la section de connexion entre les �ssures qui s'avère être un parallélogramme.

Dans ce type de modélisation, la tortuosité du conduit n'est pas prise en compte. Compte

tenu des résultats de la �gure 3.16, la non prise en compte de la tortuosité du conduit

semble être une hypothèse acceptable. Ce type de modèle simple pourrait donc permettre

de donner un encadrement du débit de fuite d'un point de fuite en fonction du chargement

appliqué.
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Figure 3.16 � Évolution du taux de fuite d'un réseau de �ssures débouchant sur
l'extérieur d'un tube sous pression (�gure 3.15). Comparaison des techniques de mesure

sur un tube de strati�cation [±30]3 de grammage 150 g/m2 pressurisé à l'hélium.
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3.7 Protocole d'essai pour la mesure de perméabilité

Nous avons vu précédemment que l'association de plusieurs techniques de mesure est

une solution permettant de balayer une plage importante de débits de fuite mesurables.

Cela permet également de donner de la robustesse à nos mesures en les réalisant plusieurs

fois par le biais de moyens variés. Nous proposons ci-dessous un protocole d'essai permet-

tant de mesurer la perméabilité et d'analyser les points de fuite d'un composite strati�é

sollicité thermomécaniquement :

1. Assemblage du montage et instrumentation par jauges de déformation et thermo-

couples du tube composite ;

2. Mise en place et raccordement du volume de mesure ;

3. Mise à 20 °C de l'enceinte environnementale ;

4. Équilibrage des jauges de déformation ;

5. Descente à la température souhaitée et stabilisation des signaux de mesure (tempé-

rature, déformation, pression) ;

6. Chargement mécanique par mise sous pression jusqu'au palier de déformation εmaxi ;

7. Déchargement à une déformation intermédiaire εmesi ;

8. Circulation d'azote gaz dans le volume de mesure pour initialiser le signal du spec-

tromètre ;

9. Mesure du taux de fuite par spectrométrie ;

10. Si la variation de taux de fuite n'est pas signi�cative : retour à l'étape 6 ;

11. Si la variation de taux de fuite est signi�cative : remonter en température à 20 °C ;

12. Démontage du volume de mesure et localisation des points de fuite par immersion ;

13. Injection de produit de contraste dans le tube composite pour les observations RX ;

14. Démontage du tube et observations par micro-tomographie ;

15. Remontage et remise en place du montage et du volume de mesure dans l'enceinte ;

16. Retour à l'étape 5 pour réitérer le protocole pour réaliser un nombre n de paliers.

Les étapes n°13 et n°14 du protocole seront dé�nies dans les sections suivantes. Elles

visent à capturer l'état d'endommagement du tube et à associer une perméabilité à cet

état. Cependant, d'un point de vue quantitatif il est di�cile d'étudier la morphologie

des croisements entre les endommagements de plis adjacents en raison de la puissance du

tomographe et de la distance de travail qui limitent la résolution des scans. Si le tube n'est

pas détruit au cours de l'essai, il peut être découpé dans les zones ou un endommagement

débouchant est localisé. Des polissages et des observations microscopiques successifs des

échantillons prélevés permettent d'analyser la morphologie du réseau et notamment celle

des croisements entre les endommagements.
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3.8 Résultats des essais

3.8.1 Essais sans e�et de fond

3.8.1.1 Présentation des essais réalisés

Quatre essais ont été réalisés sur le montage sans e�et de fond. Les deux strati�cations

[±30]3 et [±45]3 sont testées à 20 °C et à -160 °C. Pour rappel, la strati�cation [±45]3 a
été choisie pour analyser l'impact du cisaillement sur la �ssuration transverse sans e�et

de bord. La strati�cation [±30]3 a été choisie pour valider les seuils d'endommagement

identi�és dans le chapitre 1. La réponse mécanique des tubes testés va également nous

permettre de valider le chargement appliqué à l'aide d'une confrontation avec les données

du chapitre 1. Les tubes sont découpés axialement à une longueur de 200 mm à l'aide d'un

disque diamanté. Le polissage d'un côté du tube nous permet de véri�er la qualité de la

découpe, l'état du matériau et les axes de découpe (�gure 3.17). La �gure 3.18 présente

le dispositif d'essai complet.
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Figure 3.17 � Micrographie de la coupe axiale d'une éprouvette tubulaire
de strati�cation [±45]3 sollicitée sans e�et de fond.

3.8.1.2 Validation du chargement thermomécanique

A partir des données expérimentales de la caractérisation du matériau récapitulées

dans le tableau 1.1 du chapitre 1, nous avons pu tracer les courbes théoriques du compor-

tement des strati�cations [±30]3 et [±45]3 à l'aide de la théorie des strati�és. Ces courbes
théoriques sont confrontées sur la �gure 3.19 aux mesures expérimentales réalisées lors

des essais sans e�et de fond. Pour les trois essais confrontés, à 20 °C et à -160 °C, les

courbes théoriques et expérimentales se corrèlent bien. Les écarts peuvent être attribués

à la mesure approximative de la pression sur le manomètre de la manipulation ou à la

relaxation du matériau lors de la prise de mesure de la déformation du fait du pilotage

en contrainte. Malgré ces petits écarts, les résultats nous confortent sur la pertinence du

chargement plan appliqué aux éprouvettes tubulaires.
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Mesure de déformation

Mesure de température

Mesure de perméabilité

Enceinte cryogénique

Tube sous pression

Figure 3.18 � Mise en place de l'essai de mesure de perméabilité
à l'aide du montage sans e�et de fond.
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Figure 3.19 � Confrontation du chargement mécanique appliqué
sur une éprouvette tubulaire et sur une éprouvette rectangulaire.
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3.8.1.3 Évolution de la perméabilité en fonction du chargement

La �gure 3.20 décrit l'évolution de la perméabilité en fonction du chargement méca-

nique et thermique appliqué au strati�é. La perméabilité est dé�nie à partir des conditions

de l'essai et de l'expression 3.5.
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Figure 3.20 � Évolution de la perméabilité d'éprouvettes tubulaires
sous sollicitation uniaxiale circonférentielle en fonction de la température.

A température ambiante, on distingue plusieurs phases dans l'évolution de la perméa-

bilité de l'éprouvette de strati�cation [±30]3. Une première phase au cours de laquelle

aucune variation du débit de fuite n'est relevée par le spectromètre de masse. Le débit

de fuite minimal que peut détecter le spectromètre avec la technique de mesure utilisée

(accumulation) est de 10−7 Pa.m3.s−1 (voir tableau 3.1). En rapportant cette valeur aux

conditions de mesure, nous pouvons a�rmer que la perméabilité du tube reste inférieure

à 10−24 m2 (expression 3.5) jusqu'à une déformation circonférentielle de 0,95 %. Entre

0,95 % et 1,05 % de déformation circonférentielle, un endommagement débouchant ap-

parait sous la forme d'un point de fuite (�gure 3.21a). A ce stade, la perméabilité de la

paroi augmente signi�cativement et passe de 10−25 m2 à 10−19 m2. Après le rechargement

du tube à 1,09 %, un endommagement débouchant critique apparait sur le tube.
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(a) 1er évènement : k = 10−19 m2 à εθθ = 1,05 %.
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(b) 2nd évènement : k = 10−17 m2 à εθθ = 1,09 %.

Figure 3.21 � Localisation des endommagements débouchants sur le tube de
strati�cation [±30]3 testé sans e�et de fond à température ambiante.
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En e�et, cet endommagement se traduit par l'apparition de lignes de fuite entrainant

un débit de fuite très important qui empêche d'accroitre le chargement mécanique faute

de débit de gaz en entrée (�gure 3.21b). La perméabilité du tube est à nouveau signi�cati-

vement impactée et atteint une valeur de 10−17 m2. Ce scénario était attendu du fait de la

strati�cation constituée uniquement de deux orientations très désorientées par rapport à

la direction de chargement. Les talons empêchent la propagation brutale de la �ssuration

au bord et la rupture du tube.

Au cours de l'essai à -160 °C sur le tube [±30]3, aucune variation signi�cative de la

perméabilité n'est relevée jusqu'à la rupture du tube à une déformation circonférentielle

de 0,88 %. A ce stade, il est probable qu'une �ssure transverse soit apparue dans un des

plis. Cependant, en raison du comportement fragile du matériau à cette température, la

�ssure s'est propagée rapidement dans le pli dans la direction des �bres entrainant la rup-

ture des autres plis. Les talons PVC dont le comportement est fragile à -160 °C n'ont pas

pu encaisser cette libération soudaine d'énergie et ont également rompu. Nous pouvons

cependant conclure sur le fait que la perméabilité du tube reste inférieure à 10−24 m2

jusqu'à une déformation circonférentielle de 0,84 %. Cet essai appuie également le fait

que le seuil d'endommagement du matériau est abaissé à basse température par rapport

à 20 °C. Pour les deux essais sur la strati�cation [±30]3, il est intéressant de relever les
niveaux de déformation circonférentielle auxquels apparaissent les endommagements. En

e�et, lorsque l'on rapporte ces déformations dans le repère du pli, les déformations trans-

verses auxquelles apparaissent les premiers endommagements sont inférieures aux seuils de

�ssuration identi�és dans le chapitre 1 sur cette même épaisseur de pli (voir tableau 3.5).

Ces écarts restent modérés particulièrement pour les essais à basse température. La stra-

ti�cation engendre une part de sollicitation en cisaillement dans les plis en comparaison

aux essais sur strati�cation croisée du chapitre 1. Il est possible que l'e�et du cisaillement

sur la �ssuration transverse ait abaissé le seuil d'endommagement des plis de l'éprouvette

tubulaire. La présence plus importante de défaut de type "gap" dans l'éprouvette tubu-

laire comparée aux plaques peut également être à l'origine de la diminution des seuils

d'endommagement du pli. Les essais sur les tubes de strati�cation [±45]3 présentés après
tendent à con�rmer cette seconde hypothèse.

Type d'essai Tube Plaque

Température -160 °C 20 °C -130 °C

Seuil d'amorçage 0,66 % 0,79 % 1,00 % 0,70 %

Table 3.5 � Confrontation des seuils d'amorçage de l'endommagement (ε22)
d'un pli unidirectionnel de 143 µm obtenus avec des essais sur tube ou plaque.
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Les essais à température ambiante et à -160 °C sur la strati�cation [±45]3 n'ont pas
permis de mesurer des variations signi�catives de la perméabilité. Dans les deux cas, c'est

l'expulsion du joint d'étanchéité qui a mis �n à l'essai. Malgré cela, les niveaux de dé-

formations atteints sont intéressants. En e�et, pour l'essai à température ambiante nous

avons pu atteindre une déformation circonférentielle de 2,35 %, déformation à laquelle

le module de cisaillement est abattu de près de 45 % traduisant donc l'endommagement

signi�catif du matériau. A -160 °C, nous avons pu atteindre une déformation circonfé-

rentielle de 0,45 %. De fait, ces essais permettent d'appuyer nos hypothèses sur le faible

impact du cisaillement sur la �ssuration transverse, au moins sur les niveaux de solli-

citation atteints. En e�et, aucun endommagement débouchant traduisant un réseau de

�ssures transverse n'a été identi�é jusqu'à l'expulsion du joint soit une déformation cir-

conférentielle de 0,45 % à -160 °C et de 2,35 % à 20 °C. A ces niveaux de déformation et

de la même manière que précédemment, il est possible d'a�rmer que la perméabilité des

tubes reste inférieure à 10−24 m2.

3.8.1.4 Morphologie d'un chemin de fuite

A�n d'étudier la morphologie des chemins de fuite au sein d'une éprouvette, qu'ils

soient débouchants ou non, nous proposons plusieurs protocoles d'analyses basés sur des

observations par micro-tomographie et par microscopie.

Observations micro-tomographiques Dans ce premier paragraphe, nous utiliserons

la tomographie pour aller observer au c÷ur du matériau. La mise en place d'un mon-

tage complet sous pression dans un tomographe est di�cile à mettre en ÷uvre. De fait,

les éprouvettes doivent être démontées du montage, découpées puis scannées sans charge-

ment dans le micro-tomographe. Comme décrit dans le chapitre 1, il est di�cile d'observer

un réseau de �ssures fermées du fait de la résolution du micro-tomographe et du manque

de contraste entre l'air et le matériau. Nous choisissons donc d'injecter un produit de

contraste (de même composition que celui utilisé dans le chapitre 1) dans le tube. L'in-

jection se fait après déchargement complet du tube. Le produit de contraste est alors

déversé dans le tube par le raccord d'arrivée du gaz. L'introduction de 5 mL de produit

de contraste est su�sante. A�n que le produit puisse circuler plus e�cacement et plus

rapidement dans le réseau de �ssures, on applique une pression intermédiaire dans le mon-

tage. La �gure 3.22 présente la localisation et la visualisation par tomographie d'une zone

endommagée sur un second tube de strati�cation [±30]3. Cette zone d'étude est une partie
d'un endommagement débouchant apparu à une déformation circonférentielle de 0,70 %

à température ambiante et dont le débit de fuite a été mesuré et étudié sur la �gure 3.16.

On observe une zone d'environ 8-x-8 mm2 avec une taille de voxel de 5 µm.
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Figure 3.22 � Localisation et visualisation d'un réseau de �ssures issu
d'un tube de strati�cation [±30]3 pressurisé à εθθ = 0,70 %.
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Sur les �gures 3.22b et 3.22c, nous pouvons observer un réseau de �ssures signi�ca-

tivement développé. A la vue du débit de fuite important mesuré, c'est une observation

attendue. Cependant, la morphologie du réseau est intéressante et nous permet de propo-

ser un scénario d'endommagement. En e�et, comme pour les observations du chapitre 1,

nous pouvons noter que le réseau de fuite est constitué de �ssures longues et courtes. A

première vue, nous notons aussi que la zone de fuite présente un défaut lié au procédé

AFP de type "gap". C'est le pli central à -30° qui est absent ce qui engendre une couche

doublée à +30° au centre de la séquence d'empilement. Nous supposons que c'est à cet

emplacement qu'une longue �ssure s'est initiée du fait de la surépaisseur locale du pli

et du chargement mécanique local plus important. Le pilotage en contrainte de l'essai a

ensuite entrainé une propagation rapide et brutale de l'endommagement. Cela a entrainé

l'apparition de �ssures plus ou moins courtes dans les plis adjacents (-30° intérieur et -30°

extérieur). Du fait de sa position en extérieur de strati�cation, l'épaisseur du pli à +30°

extérieur peut être considérée comme doublée vis-à-vis du critère en énergie. De ce fait,

on identi�e une longue �ssure au sein de ce pli qui laisse apparaitre une ligne de points

de fuite débouchants et visibles sur la �gure 3.22a. Cette dernière �ssure est di�cilement

visible sur les �gures proposées du fait du traitement d'images et de la géométrie courbe

de l'éprouvette.

Ces observations nous permettent également de valider les mécanismes d'endommage-

ment régissant la perte signi�cative de perméabilité au cours du chargement. Ces images

sont riches d'un point de vue qualitatif mais permettent également de remonter à une

mesure quantitative. En e�et, il est tout à fait possible de mesurer la densité de �ssures

surfacique ainsi que le nombre de connexions associées à ce réseau de fuite. Ces mesures

quantitatives pourront compléter celles obtenues dans le chapitre 1 pour la mise en place

du modèle mésoscopique.

Observations microscopiques Les observations micro-tomographiques nous permettent

d'avoir une vision rapide et globale de l'endommagement d'une zone précise au sein du

tube testé. Si la �ssuration apparait dans une zone complexi�ée par la présence de poches

de résine, de défauts AFP ou encore de désalignements importants des �bres, la visua-

lisation spatiale et l'analyse du réseau de �ssures n'est pas toujours évidente, notam-

ment lorsque l'on souhaite valider des connexions entre �ssures transverses. Un complé-

ment riche en informations peut être apporté par des observations microscopiques. Le

fait d'avoir une vision directe de la microstructure permet de con�rmer ou réorienter les

observations 3D du réseau de �ssures. Elles semblent indispensables dans certains cas où

la microstructure n'est pas régulière.
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Cependant la destruction de l'éprouvette est nécessaire pour e�ectuer des coupes mi-

croscopiques qui visent à reconstituer le ou les points de connexion entre plis, menant à

la fuite et à l'augmentation de la perméabilité. Après la découpe et l'enrobage de la zone

à étudier, des polissages successifs sont réalisés. Leur nombre dépend de la �nesse de re-

construction souhaitée. A�n d'illustrer ce protocole ainsi que la richesse des informations

auxquelles il permet d'accéder, nous proposons ci-dessous plusieurs coupes microscopiques

d'un point de fuite identi�é sur un tube de l'étude de strati�cation [±45]3 (�gure 3.23).
Le point de fuite étudié résulte d'une mise sous pression du tube à 26 bar à 20 °C. Cela

équivaut à une déformation circonférentielle du strati�é de 2,7 %. A ce niveau de solli-

citation, les observations de [Laeu�er, 2017] montraient que le mécanisme de �ssuration

transverse n'était pas présent dans le composite. Cependant, la perte de raideur était déjà

signi�cative. Il est donc d'autant plus intéressant d'étudier ce point de fuite.

Une mesure de débit de fuite a été réalisée à l'aide d'un tube à essai et permet d'avoir

un ordre d'idée du débit associé à ce type de réseau. Lorsque le chargement est très faible

(εθθ = 0,05 %), le débit de fuite est d'environ 9.10−3 Pa.m3.s−1. Avec un chargement

proche du chargement maximal appliqué, l'ouverture du réseau et l'augmentation de la

pression induisent un débit de fuite de 1,7.10−1 Pa.m3.s−1 (εθθ = 2,5 %).

La première découpe (x0 = 0 mm) nous permet de valider le fait que le réseau de

�ssures est isolé. C'est à dire qu'il n'est pas connecté avec un bord ou avec un autre point

de fuite. Après plusieurs polissages on identi�e les premières �ssures du réseau à une

profondeur x1 = 5,50 mm. On observe aussi l'apparition d'une zone complexe d'un point

de vue microstructure où deux défauts liés au procédé AFP sont présents. Les plans x3 à

x6 permettent de con�rmer le point de connexion menant à la fuite. La connexion se fait

dans une zone dite fragile dans laquelle seuls quatre plis sur six ont besoin d'être �ssurés

pour que le point de fuite débouche et que la perméabilité de la paroi soit fortement

impactée. Une constatation intéressante est que le réseau se connecte en un point, ce qui

le rend relativement simple d'un point de vue morphologique. La longueur du chemin

de fuite est donc la plus courte possible. Le débit de fuite associé à ce point de fuite

pourrait donc être principalement décrit à partir de l'ouverture des �ssures au cours du

chargement. Cette observation était déjà mise en avant dans le paragraphe 3.6.3. En e�et,

nous avions constaté que le débit de fuite associé à un endommagement débouchant sous

forme de point de fuite pouvait être régi principalement par un écoulement laminaire de

Poiseuille.
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Figure 3.23 � Observations microscopiques d'un réseau de �ssures par polissages
successifs dans la direction axiale de l'éprouvette tubulaire.
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3.8.2 Essai avec e�et de fond

3.8.2.1 Présentation de l'essai réalisé

Un tube de strati�cation [±60/90]S a été testé à une température de -100 °C. Pour

rappel, les strati�cations avec e�et de fond ont été choisies pour valider les observations

de micro-tomographie du chapitre 1 sur une éprouvette sans e�et de bord. Les tubes

sont découpés et la strati�cation véri�ée de la même manière que pour les tubes sans

e�et de fond. Une microscopie de la strati�cation est proposée sur la �gure 3.24. Les

opérations de montage des talons et de contre perçage du tube composite sont présentées

dans l'annexe A.5. L'assemblage du joint et du tube d'essai sur les �asques est décrit dans

l'annexe A.4. Le montage est ensuite instrumenté et placé dans l'enceinte cryogénique

(�gure 3.25).
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Figure 3.24 � Micrographie de la coupe axiale d'un tube
de strati�cation [±60/90]S avant chargement.

Mesure de déformation

Mesure de température

Mesure de perméabilité

Enceinte cryogénique

Tube sous pression

Figure 3.25 � Mise en place de l'essai de mesure de perméabilité
à l'aide du montage avec l'e�et des fonds (AEF).

146



3.8. RÉSULTATS DES ESSAIS

3.8.2.2 Évolution de la perméabilité en fonction du chargement

La �gure 3.26 décrit l'évolution de la perméabilité en fonction du chargement des tubes

testés avec l'e�et des fonds. La perméabilité est dé�nie à partir des conditions de l'essai

et de l'expression 3.5.
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Figure 3.26 � Évolution de la perméabilité d'éprouvettes tubulaires
sous sollicitation biaxiale proportionnelle.

Nous pouvons noter trois phases sur nos essais. Une première au cours de laquelle

la perméabilité n'est pas détectable par le système de mesure mis en place au cours

de la manipulation. Le débit de fuite à travers la paroi composite n'est pas su�samment

important pour que le spectromètre le détecte. Un temps d'accumulation plus long associé

à une poche d'accumulation sous vide par exemple pourrait permettre d'a�ner cette

analyse. On peut supposer que s'il y a des endommagements dans cette première phase,

ils ne sont pas présents dans tous les plis et ils ne forment pas un réseau de fuite. La

seconde phase démarre pour une déformation axiale comprise entre 0,49 % et 0,56 %.

Elle se traduit par l'apparition d'endommagements débouchant sur l'extérieur du tube

(�gure 3.27). A ce stade, il est intéressant de noter que le pli à 90° atteint la déformation

transverse à rupture quanti�ée dans le chapitre 1.
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Nous pouvons donc supposer que les plis centraux se sont �ssurés et ont engendré

des réseaux de �ssures débouchants. Ensuite, la perméabilité augmente légèrement avec

la pression mais aucun autre point de fuite n'est identi�é jusqu'à la rupture du tube à

εxx = 0,60 % (43 bar). Cette dernière augmentation de perméabilité semble donc résulter

de l'ouverture plus importante du réseau de �ssures et à un di�érentiel de pression plus

important.

PF3

PF1 et 2

Zoom PF3

Zoom 

PF1 et 2

Figure 3.27 � Localisation et analyse des endommagements débouchants
du tube sollicité avec e�et de fond à -100 °C.
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3.8.2.3 Morphologie d'un chemin de fuite

Observations micro-tomographiques Dans la même optique que pour les essais sans

l'e�et des fonds, nous avons observé la morphologie des points de fuite résultant de l'essai

biaxial avec e�et de fond testé à -100 °C sur la strati�cation [±60/90]S. Le tube ana-

lysé ayant été mené à rupture lors de l'essai, nous ne pouvions pas injecter de l'agent

de contraste en utilisant la pression pour mieux le faire pénétrer dans le réseau. Ainsi,

les zones d'intérêts sont découpées et immergées dans la solution révélatrice pendant

48 heures. Les capacités du tomographe utilisé nous permettent de scanner une zone

d'environ 8-x-8 mm2 avec une taille de voxel d'environ 5 µm. Les �gures 3.28a et 3.28b

présentent le réseau de �ssures à l'origine du point de fuite numéro 2 de la �gure 3.27.

D'après ces images, on constate que le réseau est totalement isolé du reste des endomma-

gements débouchants et des bords. Cela nous permet d'écarter le fait que le point de fuite

numéro 2 se soit initié à partir du point de fuite numéro 1. A partir de là, il est possible

de remonter à un scénario d'endommagement. La couche centrale à 90° est doublée donc

plus épaisse et c'est elle qui est la plus sollicitée dans la direction transverse avec une

déformation proche de 0,56 % au moment de l'apparition de la fuite. De fait, une �ssure

relativement longue apparait. A la vue du scan de micro-tomographie, cette �ssure est

�nie et ne s'est pas propagée sur toute la circonférence du tube. Cela appuie nos obser-

vations du chapitre 1 dans le fait que les �ssures transverses ne traversent pas forcément

la couche complète dans la direction des �bres. L'apparition de cette �ssure engendre de

petites �ssures sur les plis adjacents à -60°. Par la suite, la couche extérieure à 60° se

�ssure sur une longueur plus grande. Ce qui est intéressant, c'est que la �ssure extérieure

est longue mais que la fuite n'est visible qu'en un point. Une seule connexion semble donc

s'être créée et le gaz sort par le chemin le plus court. Le réseau semble s'être créé dans une

zone de "gap" puisque l'on n'observe pas de �ssures dans le pli à 60° intérieur, alors qu'un

endommagement débouchant est relevé. Les observations microscopiques présentées par

la suite permettent de valider cette hypothèse.
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Figure 3.28 � Observation par tomographie d'un point de fuite (PF2 �gure 3.27) relevé
sur un tube de strati�cation [±60/90]S sollicité biaxialement par une pression interne de

4,25 MPa à une température de -100 °C.
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Observations microscopiques Nous avons découpé l'échantillon en suivant un plan

particulier entre les deux points de fuite 1 et 2. La �gure 3.29 présente la coupe réali-

sée (A-A) et la direction d'observation. Un premier polissage nous permet de valider la

non connexion du réseau avec le point de fuite 1 ou les bords de l'éprouvette. Après la

réalisation de plusieurs polissages dans la direction des plans de polissage indiquée sur

la �gure 3.29, les �ssures "longues" apparaissent à 8,85 mm du plan de découpe. On y

retrouve la �ssure du pli à 60° extérieur (rouge sur la �gure 3.28b) et la �ssure dans la

couche double centrale à 90° (en vert/blanc). Sur la tomographie, on ne visualisait pas de

�ssure dans le premier pli intérieur. La microscopie répond à cette interrogation puisqu'il

se trouve que le point de fuite s'est créé dans une zone où un défaut AFP de type "gap"

est présent. Le pli intérieur ne fait donc pas partie du réseau de �ssures. On remarque

aussi que la connexion passe par un second défaut dans lequel la matière s'est réorganisée

pendant la cuisson. Cette zone se traduit par un taux volumique de �bres très faible voire

nul localement. C'est un second passage privilégié pour le réseau.

A

A

Direction des 

plans des 

polissages 

successifs

Tomographie

Ԧ𝑥Ԧ𝑟

Ԧ𝜃

z = 0 mm

z = 9,40 mm

Figure 3.29 � Localisation de l'endommagement, orientation et direction des plans
d'observations pour l'analyse microscopique du point de fuite numéro 2 identi�é sur le

tube de strati�cation [±60/90]S testé à -100 °C.
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Figure 3.30 � Observations microscopiques du réseau de �ssures identi�é �gure 3.29 et
obtenu sous sollicitation biaxiale à -100 °C (tomographie en �gure 3.28a et 3.28b).
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3.9 Synthèse sur la mesure de perméabilité d'un com-

posite strati�é sur éprouvette tubulaire
Dans ce chapitre, nous proposons dans un premier temps une synthèse des notions de

perméabilité employées. Un état de l'art des moyens de mesure de la perméabilité et des

essais thermomécaniques développés dans la littérature est également proposé. Il permet

de cibler les verrous scienti�ques et technologiques liés aux mesures de perméabilité sur

composite strati�é sous charge. De nombreux moyens de mesures de perméabilité sont pro-

posés. Le choix dépend alors de la précision et du temps de mesure souhaités. Aussi, nous

pouvons noter que de nombreux essais plus ou moins originaux et complexes sont dévelop-

pés pour couvrir un grand nombre de cas de chargements thermique (cyclage, immersion)

et mécanique (uniaxial, multi-axial). Le plus souvent les sollicitations mécaniques sont

découplées des sollicitations thermiques. Or, à la vue de l'application industrielle, il est

impératif de pouvoir e�ectuer des chargements thermomécaniques multi-axiaux. Les ver-

rous technologiques se trouvent également dans la maîtrise du chargement et notamment

l'homogénéité du chargement (température et déformation) dans la zone de mesure. En

ce sens, nous avons proposé dans ce chapitre une stratégie complète pour la réalisation de

mesures de perméabilité sur un composite strati�é sous sollicitation uniaxiale ou biaxiale

en environnement de température cryogénique contrôlé.

La stratégie repose sur le développement de montages permettant de solliciter ther-

momécaniquement des éprouvettes tubulaires en composite strati�é. Ces éprouvettes sont

fabriquées par placement automatisé de �bres. A partir de la théorie des strati�és et des

caractéristiques obtenues dans le chapitre 1, nous avons pu identi�er le comportement de

nos strati�és et les niveaux de sollicitation à atteindre pour répondre aux objectifs prévus

pour chaque strati�cation. Un cahier des charges a ensuite pu être édité.

Nous proposons ensuite deux types de montages permettant de mettre sous pression

des tubes en intégrant ou non l'e�et de fond. Aussi, le choix des solutions techniques

et leur dimensionnement sont présentés. Le chargement thermique est généré par une

enceinte cryogénique pouvant atteindre -180 °C. La pression interne au tube génère le

chargement mécanique uniaxial ou biaxial en fonction du type de montage utilisé. En�n,

plusieurs techniques complémentaires de mesure de la perméabilité sont présentées. Elles

permettent de réaliser des mesures qualitatives ou quantitatives globales sur toute la paroi

de l'éprouvette ou locales sur un point de fuite débouchant sur l'extérieur. La validation

des montages et des techniques de mesure au cours de di�érents essais ont permis la mise

en place d'un protocole de mesure. En nous appuyant sur ce protocole, nous avons réalisé

des essais uniaxiaux et biaxiaux sur les tubes composites. Les essais uniaxiaux ont servi à

valider plusieurs aspects. Tout d'abord, à l'aide de la théorie des strati�és et des données

expérimentales du chapitre 1, nous avons pu valider que le chargement thermomécanique

appliqué aux tubes était cohérent avec un chargement plan.

153



CHAPITRE 3. MESURE DE LA PERMÉABILITÉ D'UN COMPOSITE STRATIFIÉ SUR
ÉPROUVETTE TUBULAIRE - MÉTHODOLOGIE ET RÉSULTATS

Aussi, à partir des essais sur les strati�cations [±30]3, nous avons pu confronter les

résultats aux niveaux de �ssuration identi�és dans le chapitre 1. Il ressort que cette

confrontation n'est pas aussi directe que supposée. En e�et, les niveaux d'endommagement

relevés sur les tubes sont inférieurs à ceux identi�és dans le chapitre 1. Cela peut être

imputé à la présence de cisaillement dans les plis à cause de la strati�cation mais également

à la présence plus importante de défauts AFP sur les éprouvettes tubulaires. Malgré cela,

nous pouvons noter que le décalage de niveau d'endommagement du pli entre l'ambiante et

-160 °C sur les essais sur tube est cohérent avec le décalage de seuil de �ssuration identi�é

sur les éprouvettes rectangulaires dans le chapitre 1. Les essais sur strati�cation [±45]3
n'ont pas pu être menés à rupture à cause de l'expulsion précoce du joint d'étanchéité.

Cependant, des niveaux de déformation su�sants, par rapport aux niveaux visés pour

l'application, ont été atteints. En e�et, pour les niveaux de sollicitation obtenus, il est

possible d'appuyer le fait que le cisaillement a peu d'impact sur le mécanisme de �ssuration

transverse puisqu'aucun réseau débouchant de �ssures n'a été observé.

L'essai sur le montage avec e�et de fond a permis d'étudier une strati�cation complexe

sollicitée biaxialement à très basse température. Il ressort principalement que la perméa-

bilité du strati�é n'est pas signi�cativement atteinte avant l'apparition d'endommagement

débouchant. Dès lors que l'endommagement survient, la perméabilité du matériau est for-

tement atteinte. Le seuil d'endommagement relevé est cohérent avec les seuils identi�és

dans le chapitre 1. D'un point de vue ingénierie, cet essai a permis de valider le concept

et le dimensionnement du montage sur l'intervalle de chargement appliqué.

Globalement, les essais sur tubes ont permis de mettre en évidence que la perméabilité

d'un composite strati�é est faiblement impactée avant l'apparition d'endommagement

débouchant se traduisant par des points ou des lignes de fuite sur le matériau.

En�n, des protocoles d'observations et d'analyses des endommagements débouchants

relevés sur les tubes ont permis de visualiser la morphologie de ces réseaux de fuite. Ces

réseaux de fuite sont constitués de �ssures transverses connectées. La visualisation de

scans par tomographie a permis d'identi�er des �ssures longues et courtes. A partir des

strati�cations et de ces observations, il est possible de remonter à un scénario d'endomma-

gement possible. Les observations microscopiques permettent d'analyser plus �nement la

microstructure autour du point de fuite ainsi que la connectivité des �ssures transverses.

Ces analyses appuient la pertinence de l'existence d'essais expérimentaux et virtuels tels

que ceux présentés dans les chapitres 1 et 2 dans une démarche de première identi�cation

des seuils et des scénarios d'endommagement d'une strati�cation.

D'un point de vue du procédé, nous pouvons noter que les endommagements débou-

chants relevés apparaissent principalement dans des zones a�ectées par un défaut AFP.

L'amorçage de la �ssuration ne semble pas forcément a�ecté par ces défauts. Cependant,

nous mettons en évidence le fait que les espaces entre les mèches de �bres facilitent la

percolation du réseau vers l'extérieur de la structure.
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Chapitre 4

Méso-modèle de prédiction des chemins

de fuite

Les deux premiers chapitres ont permis de quali�er et quanti�er les mécanismes et scé-

narios d'endommagement d'un composite strati�é de l'ambiante aux très basses tempé-

ratures. Les montages et protocoles proposés dans le chapitre précédent permettent de

solliciter une éprouvette semi-technologique dans des conditions similaires à celles de la

structure réelle. Grâce à ces travaux, il est possible de lier expérimentalement la perméabi-

lité de l'éprouvette à son état de chargement. Ces outils expérimentaux et numériques vont

permettre de construire et valider un modèle mésoscopique utilisable en bureau d'étude.

Cet outil est un modèle de prédiction de la densité de chemins de fuite en fonction du

chargement appliqué à la structure. Ce chapitre présente une stratégie de modélisation à

l'échelle mésoscopique basée sur une analogie entre la mécanique de l'endommagement et

la mécanique de la rupture. A l'aide de critères en énergie et en contrainte, les cinétiques

d'endommagement de chaque pli peuvent être obtenues. L'introduction de lois phénomé-

nologiques permet ensuite d'obtenir une densité de chemins de fuite pour une histoire de

chargement thermomécanique donnée.
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4.1. ÉTAT DE L'ART SUR LES MÉSO-MODÈLES POUR LA PRÉDICTION DE LA
FISSURATION ET DES DÉBITS DE FUITE DANS LES COMPOSITES STRATIFIÉS

4.1 État de l'art sur les méso-modèles pour la prédic-

tion de la �ssuration et des débits de fuite dans les

composites strati�és

4.1.1 Modélisation de l'endommagement

Dans le but de prédire le comportement mécanique et la perméabilité des composites

strati�és, il est nécessaire de modéliser l'apparition des endommagements tels que la �s-

suration transverse et le microdélaminage. Les dégradations d'un matériau peuvent être

prédites par deux théories majeures qui sont la mécanique de la rupture et la mécanique

de l'endommagement [Lemaitre et al., 2009].

La mécanique de la rupture repose sur la détermination de l'accroissement d'une �ssure

d'une aire in�nitésimale en s'appuyant sur le critère de Gri�th qui est en fait le bilan

des énergies mises en jeu lors de ce processus. Ce bilan consiste à comparer la valeur

de l'énergie élastique libérée lors de la �ssuration de la structure en comparaison de

l'énergie nécessaire à la création de la nouvelle surface �ssurée. L'énergie nécessaire à la

création d'une �ssure est proportionnelle à la surface libre créée et caractérisée par le

taux de restitution d'énergie critique qui est une grandeur caractéristique du matériau.

La mécanique de la rupture est limitée à la propagation in�nitésimale d'une �ssure pré-

existante. [Hashin, 1996] propose d'étendre cette approche à la création instantanée de

�ssures de longueur �nie. Il dé�nit que le taux de restitution d'énergie de �ssures de

longueur �nie (qui sont en fait des �ssures transverses) peut être utilisé pour appliquer

le critère de Gri�th. Il montre aussi que le taux de restitution d'énergie critique est

limité par un critère en résistance. Cette approche est dénommée mécanique de la rupture

incrémentale (Finite Fracture Mechanics). Ce cadre permet à [Leguillon, 2002] de proposer

un double critère en énergie et en résistance pour décrire l'amorçage et la propagation

d'une �ssure sur une longueur �nie.

Ainsi, dans cette théorie le critère de rupture en résistance doit être véri�é sur tout

le trajet de la �ssure avant sa création. En deux dimensions, les deux inconnues que

constitue le niveau de charge provoquant la propagation de la �ssure ainsi que la longueur

de propagation sont déterminées à partir des deux équations fournies par les critères en

résistance et en énergie [Weiÿgraeber et al., 2016]. Cette théorie a été appliquée pour des

matériaux composites présentant di�érents mécanismes d'endommagement couplés ou en

interaction [Doitrand, 2016].

Dans un autre type d'approche, la mécanique de l'endommagement consiste à décrire

l'e�et des dégradations à l'échelle microscopique en considérant que le volume est continu

à l'échelle mésoscopique (échelle du volume élémentaire représentatif) [Lemaitre et al.,

2009].
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On représente alors l'état d'endommagement du matériau par une ou plusieurs variables

d'endommagement. Ces variables modi�ent généralement les propriétés élastiques initiales

du matériau (perte de raideur ou accroissement de souplesse) [Ladeveze and LeDantec,

1992, Matzenmiller et al., 1995, Maire and Chaboche, 1997]. Les variables d'endomma-

gement sont des variables d'état dont les lois d'évolution sont construites à partir de

forces thermodynamiques associées, conformément à la thermodynamique des processus

irréversibles ou à partir de critères de rupture.

La mise en ÷uvre numérique de la mécanique de la rupture passe par une description

explicite de l'endommagement selon l'ensemble des scénarios de �ssuration a�n d'évaluer

les énergies restituées. Ceci conduit souvent à des temps de calcul conséquents et souvent

prohibitifs à l'échelle de la structure pour autant que le ou les scénarios de �ssuration aient

été paramétrés. Si la taille des endommagements demeure à une échelle basse et que leur

distribution permet de dé�nir un volume élémentaire représentatif, une homogénéisation

est possible a�n de rentrer dans le cadre de la mécanique de l'endommagement. Les temps

de calcul sont alors fortement réduits. Si le modèle d'endommagement est construit à

une seule échelle, généralement l'échelle mésoscopique, le lien entre la morphologie des

endommagements et les variables d'endommagement est perdu. Par ailleurs, si la taille

caractéristique des endommagements est proche de l'échelle de modélisation, la question

de la séparation des échelles se pose ce qui peut engendrer une mauvaise représentation

des interactions entre mécanismes d'endommagement ou la non-périodicité du milieu.

De fait, plusieurs approches découlant de l'une ou l'autre de ces théories ont été déve-

loppées pour prédire l'endommagement dans le cas particulier des composites strati�és.

4.1.1.1 Approches mono-échelle du type "méso-modèle" d'endommagement

Les méso-modèles d'endommagement sont une application de la mécanique de l'en-

dommagement continu aux composites strati�és. On ne représente pas l'endommagement

explicitement mais à travers une dégradation des propriétés élastiques. Le matériau est

décrit par une succession de couches au comportement orthotrope. La théorie des strati�és

permet de connaitre le chargement à l'échelle de chaque pli et de calculer l'évolution des va-

riables d'endommagement en fonction du modèle considéré. Dans le premier méso-modèle

proposé [Ladevèze, 1992], deux types de couches sont considérés : le pli qui comporte les

variables d'endommagement intra-laminaires [Ladeveze and LeDantec, 1992] et l'inter-

face entre plis qui comporte les variables d'endommagement inter-laminaires [Allix and

Ladevèze, 1992]. Généralement, les variables d'endommagement intègrent de manière glo-

bale les dégradations microscopiques (décohésion �bre matrice) et mésoscopiques (�ssures

transverses). Dans ce type de modèle, la notion de contrainte e�ective permet d'intégrer

les déformations résiduelles liées aux dégradations ou au comportement des constituants

[Huchette, 2005, Laurin et al., 2013].
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Cette approche a été étendue pour la prédiction de l'endommagement en fatigue [Hochard

and Thollon, 2010, Caous et al., 2017] et à l'endommagement par matage [Le Go� et al.,

2017]. Comme précisément avant, ce type de modèle pose la question de la taille des

mécanismes d'endommagement au vu du volume élémentaire représentatif. Pour assurer

sa validité, il est donc nécessaire de considérer un volume du matériau (longueur ou surface

de pli) su�samment important pour contenir un grand nombre de �ssures transverses.

Malgré tout, cette approche ne permet pas de représenter correctement l'interaction entre

les endommagements des plis et interfaces adjacents.

4.1.1.2 Approches multi-échelles

Dans ce type d'approche, l'idée est de modéliser explicitement les mécanismes d'en-

dommagement à l'échelle adaptée et d'obtenir, par homogénéisation, des grandeurs moyen-

nées pour travailler aux échelles supérieures. Les approches multi-échelles pour les com-

posites strati�és permettent de décrire séparément les dégradations microscopiques et

mésoscopiques. Pour un modèle micro/méso comme celui développé par [Lubineau, 2010],

les dégradations microscopiques sont prédites par la mécanique de l'endommagement tan-

dis que les endommagements mésoscopiques (�ssures tranverses et microdélaminages) sont

décrits explicitement dans une cellule élémentaire périodique. La réalisation de calculs en

élasticité linéaire sur un grand nombre de con�gurations pré-établies permet d'identi�er

les e�ets de l'endommagement mésoscopique sur les propriétés élastiques homogénéisées

du pli [Huchette, 2005]. Ce type d'approche peut permettre de dé�nir des lois d'évolution

basées sur la mécanique de la rupture à partir de l'expression des tenseurs d'élasticité en

fonction des densités d'endommagement [Laeu�er, 2017]. Toutefois, si la cellule élémen-

taire ne comporte qu'un seul pli endommagé, les e�ets d'interaction entre plis ne sont pas

pris en compte.

4.1.1.3 E�et des interactions entre plis endommagés adjacents

La littérature [Yokozeki et al., 2006, Kumazawa and Whitcomb, 2008, Laeu�er et al.,

2017] ainsi que les essais expérimentaux et virtuels des chapitres 1, 2 et 3 mettent en évi-

dence les e�ets d'interaction entre les plis endommagés d'un même strati�é. En e�et, on

observe clairement des �ssures courtes qui apparaissent simultanément le long de grandes

�ssures créées dans un pli adjacent. La �ssuration d'un pli abaisse donc le seuil d'en-

dommagement des plis adjacents. Avec une modélisation explicite de l'endommagement,

comme dans le chapitre 2, les phénomènes d'interaction peuvent être pris en compte

[Grogan et al., 2015a]. Concernant la mécanique de l'endommagement, comme évoqué

précédemment, les endommagements étant représentés par une perte de raideur moyenne

du pli, les interactions ne peuvent pas être prises en compte dès lors que les dégradations

atteignent des dimensions voisines de celles du volume élémentaire représentatif.
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Seule l'interaction globale induite par la redistribution des contraintes générée par les

pertes de raideur homogénéisées est prise en compte.

Pour palier à cette limite, [Charrier et al., 2011] proposent d'introduire l'e�et de l'en-

dommagement intra-laminaire sur l'endommagement inter-laminaire en réduisant de ma-

nière phénoménologique par une loi linéaire la résistance inter-laminaire dans le critère qui

pilote l'évolution de l'endommagement inter-laminaire. La loi d'endommagement prend

alors un caractère non-local. Dans ces travaux le modèle est confronté avec succès à des

essais de �exion 4 points sur cornière, mais l'identi�cation de la loi phénoménologique

n'est pas présentée et son intérêt n'est pas discuté.

Les approches multi-échelles vont permettre de prendre en compte les interactions

entre mécanismes à l'intérieur de la cellule élémentaire (entre �ssure transverse et micro-

délaminage ou endommagement di�us microscopique et �ssure transverse par exemple),

mais uniquement dans la ou les con�gurations sélectionnées pour la cellule élémentaire.

Ainsi, il serait nécessaire d'introduire plusieurs plis dans la cellule qui devient forcé-

ment 3D et de paramétrer les di�érents scénarios d'endommagement possibles avant de

réaliser la série de calculs linéaires. Cette approche, bien que séduisante, requiert une mise

en place technique et des temps de calcul gigantesques.

4.1.2 Prédiction des chemins de fuite et du débit de fuite

Plusieurs approches sont abordées pour la prédiction de la perméabilité en fonction de

l'endommagement dans un composite strati�é. Une première approche largement utilisée

consiste à identi�er une section de croisement entre les �ssures en 2D. La section de

passage du �uide à travers le strati�é est alors représentée par l'ouverture des �ssures et

l'angle d'intersection entre les �ssures. Il est ensuite nécessaire d'identi�er un coe�cient

de conductance hydraulique à partir des essais expérimentaux de �ssuration et de mesure

de perméabilité. Cette approche a été utilisée par [Kumazawa et al., 2003] qui prenaient

en compte uniquement les taux de �ssuration des plis. [Roy et al., 2004] ont étendu cette

approche en ajoutant l'e�et du micro-délaminage dans l'identi�cation du coe�cient de

conductance. [Yokozeki et al., 2005b] prennent en compte l'e�et de l'angle entre les plis

sur la morphologie du croisement entre les plis endommagés. Ce type de modèle permet

d'avoir des résultats cohérents vis à vis des essais expérimentaux.

Dans un autre type d'approche, [Peddiraju et al., 2007] et [Kumazawa and Whitcomb,

2008] proposent des modélisations explicites de l'écoulement d'un �uide à travers un réseau

de �ssures. Malgré une certaine proximité avec la physique réelle, ces approches restent

lourdes à mettre en ÷uvre et manquent de confrontation avec des résultats expérimentaux.
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Les modèles précédents permettent de prédire la perméabilité d'un composite strati�é

endommagé. [Malenfant, 2012] propose un modèle d'écoulement à travers un matériau sain

(non �ssuré) combiné à un modèle d'écoulement à travers une �ssure dont l'ouverture est

également modélisée [Bois et al., 2014]. Ce modèle a l'avantage de pouvoir prédire la

perméabilité avant l'apparition des chemins de fuite.

4.2 Bilan de l'état de l'art et stratégie de modélisation

retenue

Les modélisations explicites de l'endommagement comme le proposent [Grogan et al.,

2015a] permettent de prendre en compte localement les e�ets de l'endommagement entre

les plis adjacents. Cependant, les temps de calcul associés en font un outil di�cile à

implémenter sur de grandes structures ou à exploiter pour obtenir des dimensionnements

optimisés.

A�n de prédire la perméabilité d'un composite strati�é, il est nécessaire de faire le

lien entre l'endommagement et l'écoulement d'un �uide à travers le matériau. Plusieurs

approches sont abordées pour la prédiction de la perméabilité en fonction de l'endomma-

gement dans un composite strati�é. Une première approche largement utilisée consiste à

considérer uniquement la morphologie du croisement entre les �ssures transverses. A partir

de résultats expérimentaux donnant les taux de �ssuration de chaque pli et la perméa-

bilité du strati�é, un coe�cient de conductance hydraulique est identi�é. Ces modèles

qui prennent en compte l'angle de croisement, l'ouverture des �ssures et l'in�uence du

micro-délaminage sont basés sur un principe relativement simple et permettent d'avoir de

bonnes tendances sur les débits de fuite en fonction du chargement pour un état d'endom-

magement donné. Cependant, ces méthodes sont pertinentes si le taux et l'agencement de

la �ssuration dans chacun des plis sont connus en fonction du chargement. Peu d'études

sur la prédiction du débit de fuite d'un composite strati�é en fonction du chargement pro-

posent une modélisation permettant de décrire l'évolution de la densité et de l'agencement

de la �ssuration dans chacun des plis. La plupart des données sur l'endommagement du

matériau en fonction d'un chargement est issue d'observations expérimentales. La di�-

culté de ce genre de modèle prédictif réside donc dans la prédiction de l'endommagement

du matériau au cours du chargement. Les modèles de prédiction de débit de fuite pour

un état d'endommagement donné ont démontré leur pertinence.

L'état de l'art sur la modélisation de l'endommagement dans les composites strati�és

a permis de mettre en avant deux types d'approches pour la mise en place d'un modèle de

prédiction à l'échelle mésoscopique. Les méso-modèles d'endommagement permettent de

décrire la perte de raideur de chaque pli d'un strati�é à travers l'introduction de variables

d'endommagement.
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La théorie des strati�és permet ainsi d'avoir le comportement macroscopique du maté-

riau. Ce type de modèle prend en compte les e�ets d'interaction entre plis endommagés

uniquement par l'augmentation de souplesse des plis et la redistribution des contraintes

dans les plis. Cette approche est donc limitée pour notre cas d'étude car elle ne permet

pas d'obtenir des informations sur la morphologie du réseau de �ssures et en particulier

l'e�et des interactions entre plis endommagés.

Les approches multi-échelles permettent de dé�nir des variables d'endommagement

représentatives des mécanismes d'endommagement et d'obtenir par homogénéisation des

grandeurs moyennes pour travailler à l'échelle supérieure et ainsi réduire les temps de

calcul. [Huchette, 2005] a identi�é l'e�et de l'endommagement sur les propriétés élastiques

homogénéisées à partir de calcul linéaires élastiques par éléments �nis sur de nombreuses

con�gurations d'endommagement.

A partir de la littérature et des travaux de [Malenfant, 2012], [Laeu�er, 2017] s'est

basée sur cette formulation de l'e�et de l'endommagement proposée par [Huchette, 2005]

pour construire des lois d'évolution basées sur le double critère en résistance et en énergie

en incluant les variabilités matériaux a�n de prédire correctement les premiers chemins

de fuite. Ces lois d'évolution sont construites à partir des expressions des forces ther-

modynamiques associées à chaque variable d'endommagement et d'une analogie avec la

mécanique de la rupture. Un critère en résistance non-local de type quadratique avec une

correction en fonction de l'état d'endommagement du pli est implémenté a�n de capter

correctement l'amorçage de la �ssuration transverse dans les plis épais et l'e�et de déchar-

gement du pli au cours de l'endommagement. Les variabilités du matériau sont prises en

compte à travers une distribution aléatoire asymétrique sur les deux critères d'évolution.

[Laeu�er, 2017] a confronté avec succès la pertinence du méso-modèle à partir de résultats

expérimentaux sur l'évolution de la �ssuration transverse sur plusieurs épaisseurs de plis

unidirectionnels sollicités transversalement à température ambiante. Une loi phénoméno-

logique permet de prédire le taux de croisement et donc le nombre de chemins de fuite

potentiel au sein du strati�é. Les e�ets d'interaction entre les plis endommagés ne sont

pas pris en compte.

Ce modèle a été repris et enrichi dans le cadre de ces travaux. La première partie de

ce chapitre présente la construction des lois d'évolution du méso-modèle et la formulation

utilisée pour la prise en compte de la mixité de mode (ouverture et cisaillement). Les

paramètres des distributions aléatoires sont identi�és à partir des cinétiques de �ssuration

relevées pour plusieurs épaisseurs de pli et plusieurs températures dans la section 1.4 du

chapitre 1. Une loi phénoménologique est proposée pour prendre en compte les e�ets

d'interaction entre plis endommagés en agissant sur le champ de déformation des plis. Les

paramètres de cette loi sont identi�és à partir des essais de la section 1.5 du chapitre 1

sur une strati�cation complexe. En�n, nous proposons une confrontation du méso-modèle

avec un essai représentatif de l'application industrielle décrit dans le chapitre 3.
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4.3 Présentation du modèle d'endommagement à l'échelle

mésoscopique

4.3.1 Thermomécanique des strati�és minces sollicités en mem-

brane

Le méso-modèle est basé sur la théorie des strati�és minces sollicités en membrane. A

partir de la caractérisation expérimentale ou par l'obtention de modules homogénéisés à

l'aide d'un modèle microscopique, il est possible d'écrire la loi de comportement d'un pli

unidirectionnel sous sollicitation thermomécanique.

ε = S0.σ + ∆T.αs (4.1)

où les expressions des déformations, des contraintes et des coe�cients de dilatations ther-

miques sont notées :

ε =


ε11

ε22√
2ε12

 , σ =


σ11

σ22√
2σ12

 et αs =


α11

α22

0

 (4.2)

et S0 est la matrice non endommagée de souplesse du pli :

S0 =


1
E∗

11
− ν12
E∗

11
0

− ν21
E22

1
E22

0

0 0 1
2G12

 (4.3)

4.3.2 Prise en compte des e�ets de l'endommagement

Les e�ets de l'endommagement sont pris en compte à l'échelle des plis par une va-

riation de la souplesse du pli notée ∆S. L'expression 4.4 du tenseur de souplesse de la

couche considérée se décline donc en une partie initiale �xe régissant le comportement du

matériau sain et une partie variable qui traduit l'augmentation de la souplesse au cours

de l'endommagement. C'est une approche multi-échelles développée par [Huchette, 2005]

qui permet d'identi�er numériquement ces e�ets. Les termes de cette matrice de l'e�et de

l'endommagement sont évalués par homogénéisation sur une série de cellules élémentaires

représentatives (�gure 4.1) couvrant une large gamme d'états d'endommagement (ρ, µ).
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S = S0 + ∆S (4.4)

où la variation de la souplesse ∆S dépend du tenseur de l'e�et de l'endommagement

H(ρ, µ) et s'exprime sous la forme tensorielle dé�nie par l'expression 4.5. Cette forme

de la variation de la souplesse proposée par [Huchette et al., 2006] a été identi�ée par

régression à partir des résultats de la série de calculs élastiques linéaires sur un grand

nombre de con�gurations d'endommagement.

∆S = ρH(ρ, µ) = ρHρ

1
+ ρ2Hρ

2
+ µ.ρHµ (4.5)

avec Hρ

i
et Hµ les composantes du tenseur de l'e�et de l'endommagement H(ρ, µ).

Hρ

i
=

 0 0 0

0 h
ρi
22S

0
22 0

0 0 h
ρi
66S

0
66

 , i ∈ [1, 2] et Hµ =

 0 0 0

0 hµ22S
0
22 0

0 0 hµ66S
0
66

 (4.6)
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Figure 4.1 � Cellule périodique retenue pour le calcul des e�ets de l'endommagement
sur les composantes du tenseur des souplesses [Huchette et al., 2006].
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4.3.3 Lois d'évolution du modèle

L'évolution des endommagements à l'échelle mésoscopique sera décrite par un double

critère en résistance et en énergie comme proposé par [Leguillon, 2002]. Pour que la den-

sité de �ssures transverses au sein d'un pli évolue, les deux critères doivent être véri�és.

N'ayant pas observé de micro-délaminage au sein du matériau étudié expérimentalement

dans les chapitres 1 et 3, nous choisissons de ne pas représenter l'évolution de ce méso-

dommage. Notons cependant que l'approche proposée est capable de gérer la compétition

entre plusieurs mécanismes tels que la �ssuration transverse et le micro-délaminage [Laeuf-

fer, 2017].

4.3.3.1 Critère énergétique

Le critère énergétique consiste à comparer l'énergie restituée lors de la création d'en-

dommagement au taux de restitution d'énergie critique intrinsèque au matériau [Nairn,

2000]. L'expression de l'énergie élastique restituée par unité d'endommagement à l'échelle

mésoscopique est obtenue à partir de la relation liant le tenseur des souplesses aux variables

d'endommagement (expressions 4.1 et 4.5). On dé�nit ainsi une force thermodynamique

yρ associée à la variable d'endommagement qui représente le taux de �ssuration transverse

ρ par dérivation de l'énergie libre de Helmholtz :

Ψ =
1

2
σt : S : σ (4.7)

yρ = −∂Ψ
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En comparant l'énergie restituée dans le pli au taux de restitution d'énergie critique

consommé lors de la �ssuration, il est possible d'appliquer le critère de Gri�th. La �-

gure 4.2 permet d'illustrer l'analogie réalisée entre l'évolution d'une surface �ssurée dans

le cas d'un essai CTT et celle dans le cas d'un essai de �ssuration sur un composite

strati�é. Lors de la propagation de la �ssuration, le critère de Gri�th donne [Hashin,

1996] : ∫
V

dΨ = Gda (4.10)

où dΨ est l'énergie libre volumique libérée lors de la �ssuration, V le volume de la

structure, G le taux de restitution d'énergie critique et da l'aire de la nouvelle surface

�ssurée.
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(a) Éprouvette CTT
(Compact Tension Test).
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h
w
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da

(b) Composite strati�é avec
des �ssures transverses.

Figure 4.2 � Analogie entre la création d'une nouvelle
surface �ssurée sur deux types d'éprouvettes.

Pour décrire la propagation de �ssures transverses dans un strati�é, il est possible

d'étendre le critère de Gri�th en posant l'équivalence entre un incrément de taux de

�ssuration dρ et l'incrément correspondant à la nouvelle surface �ssurée [Hashin, 1996,

Nairn, 2000]. On peut alors dé�nir l'incrément de surface �ssurée da par unité de volume

comme suit :

da

V
=
whLdρ

whL
=
dρ

h
(4.11)

où V = whL et L sont respectivement le volume et la longueur de l'élément de matière

considéré. Ldρ correspond à l'incrément du nombre de �ssures dans ce volume et wh à la

surface �ssurée lors de la création d'une �ssure transverse.

L'application du critère de Gri�th dans un méso-modèle d'endommagement dans le

cadre de la mécanique des milieux continus impose de considérer que l'énergie restituée

par la totalité de la structure est dé�nie par une grandeur locale qui est la force thermo-

dynamique yρ. Cette considération est appuyée par le fait que l'énergie restituée lors de

l'apparition d'une �ssure transverse provient du voisinage de la �ssure dans le pli �ssuré.

Par ailleurs, en raison du contraste de rigidité entre le pli endommagé et les plis adjacents,

la redistribution des contraintes se fait sur une zone petite autour de la �ssure.
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En reportant l'expression 4.11 dans l'équation 4.10, on obtient l'expression 4.12 qui

régit l'évolution énergétique du système :

Fρ ≤ 0 ≡ yρ −
Gc
ρ

h
≤ 0 (4.12)

Le taux de restitution d'énergie critique Gc
ρ est associé à la création de nouvelles

�ssures transverses. L'épaisseur du pli a une in�uence sur le taux de restitution d'énergie

de la cellule. On dé�nit la fonctionnelle Fρ comme étant la di�érence entre l'énergie

libérée par la cellule et le taux de restitution d'énergie critique nécessaire pour propager

la �ssuration. Lorsque la fonctionnelle est négative ou nulle, l'endommagement n'évolue

pas. Si elle devient positive alors le taux de �ssuration transverse évolue a�n de garantir

ou atteindre à nouveau l'équilibre.

4.3.3.2 Critère en résistance

La création de �ssures transverses nécessite un niveau d'énergie su�sant mais éga-

lement un niveau de contrainte (ou déformation) supérieur à la résistance du matériau

[Leguillon, 2002]. Expérimentalement, à la di�érence du cas d'une �ssure unique (essai

CTT), nous pouvons observer que les �ssures transverses apparaissent les une après les

autres sur toute l'épaisseur du pli.

ε22  (mm/mm)

2

3

Figure 4.3 � Champ de déformation transverse dans un pli à 90° d'une cellule
élémentaire soumise à une déformation homogénéisée εxx = 1,6 % pour un taux de

�ssuration transverse ρ = 0,115.

La �gure 4.3 illustre le champ de déformation transverse d'une cellule [0/90/0] sollicitée

à εxx = 1,6 % pour un taux de �ssuration transverse ρ = 0,115. Nous pouvons constater

que la zone au voisinage de la �ssure est déchargée. La zone la plus sollicitée sur la couche

se situe au bord de la cellule. Dans un schéma périodique, sans variabilité sur la géométrie

ou les propriétés du matériau, la prochaine �ssure transverse se créerait à cet endroit.
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Cependant, en raison de la rigidité élevée des plis adjacents, la déformation dans cette zone

est très proche de celle imposée en moyenne à la cellule (déformation homogénéisée). Ainsi,

si le critère en résistance était dé�ni de manière locale à partir de la déformation maximale,

il ne serait pas a�ecté par les taux d'endommagement. Par conséquence, le critère en

résistance ne ferait que croitre lorsque la déformation homogénéisée augmenterait. Une

fois le seuil de résistance atteint pour l'apparition de la première �ssure, il serait forcément

véri�é pour les �ssures suivantes. Seul le critère en énergie piloterait alors l'accumulation

des �ssures transverses. Le déchargement de la couche lors de l'endommagement n'aurait

de conséquence que sur le taux de restitution d'énergie. En réalité, le seuil d'apparition de

la �ssure est impacté non seulement par la valeur maximale du critère, mais aussi par la

distribution du champ du critère. En e�et, la microstructure et la présence de variabilité

géométrique et matériau engendrent des e�ets d'échelle qui sont pilotés par les gradients

de déformation [Laeu�er, 2017].

L'impact d'un gradient de déformation sur le seuil à rupture est bien connu pour les

matériaux composites. L'introduction d'un critère non-local permet de traiter cet e�et de

déchargement de la couche et de gradient de contrainte [Hochard et al., 2007]. Pour cela

on dé�nit un volume caractéristique Vc sur lequel est intégré le critère initial (local). Plus

le gradient de déformation est grand, moins le critère non-local sera élevé par rapport au

critère local.

Nous avons choisi, comme proposé dans [Huchette, 2005], un critère de rupture qua-

dratique basé sur les déformations transverses et de cisaillement dans le plan. Cette for-

mulation en déformation facilite l'implémentation du modèle pour le calcul de structure :

c =

(
ε22
εr22

)2

+

(
ε12
εr12

)2

(4.13)

Où εr22 et ε
r
12 sont les seuils de résistance à la �ssuration en mode I (direction transverse

dans le plan) et en mode II (cisaillement plan). Le volume caractéristique Vc est dé�ni

par un cylindre de rayon Lc et dont l'axe est dans la direction des �bres.

La �gure 4.4 illustre l'application du critère non-local sur deux couches d'épaisseur

di�érentes. En bord de couche, le volume caractéristique devient un demi cylindre. La

longueur Lc est une caractéristique du matériau et est donc indépendante de l'épaisseur

de la couche alors que le champ de déformations dans la couche est homothétique au

regard de l'épaisseur de la couche à ρ �xé, par conséquent le critère non-local engendre

un e�et de l'épaisseur sur la rupture [Laeu�er, 2017].

168



4.3. PRÉSENTATION DU MODÈLE D'ENDOMMAGEMENT À L'ÉCHELLE MÉSOSCOPIQUE

𝐿𝑐

ℎ

𝐿 = ℎ/𝜌

𝑥3

𝑥2

𝜃°

𝜃°

90°

𝐿𝑐

Figure 4.4 � Zone d'intégration du calcul du critère non-local pour deux cellules
élémentaires ayant des épaisseurs de couche �ssurée di�érentes mais des taux

d'endommagement identiques, NB : Lc ne varie pas avec l'épaisseur de la couche
[Laeu�er, 2017].

L'expression 4.14 permet de dé�nir un critère adimensionné par la valeur du critère

obtenu avec les déformations homogénéisées appliquées à la cellule. A travers des simula-

tions par éléments �nis dans lesquelles la longueur caractéristique varie, [Laeu�er, 2017]

identi�e une loi analytique, décrite par l'expression 4.15 (�gure 4.5). Cette loi permet

d'appliquer une correction à l'expression 4.16 du critère local obtenu avec les déforma-

tions homogénéisées appliquées en fonction du taux d'endommagement dans la cellule

et donc de traduire l'impact de l'endommagement sur le déchargement du pli considéré.

Cette approche permet de calculer le critère sans refaire de simulations par éléments �nis

pour chaque valeur de ρ.

c̃ =
c

ch
(4.14)

avec c̃ = 1− a (ρ− ρ0) exp
(
− b

ρ− ρ0

)
(4.15)

et ch =

(
εh22
εr22

)2

+

(
εh12
εr12

)2

(4.16)

où a, b et ρ0 sont des paramètres dépendants de Lc.
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Figure 4.5 � Identi�cation de la loi du critère adimensionné c̃ pour une couche
d'épaisseur 260 µm : valeurs de c̃ calculées par la méthode des éléments �nis pour
plusieurs valeurs de la longueur caractéristique Lc (symboles 4) et lois identi�ées

[Laeu�er, 2017].

4.3.4 Prise en compte de la mixité des modes de sollicitation

En fonction de la strati�cation étudiée et du chargement appliqué, la sollicitation dans

chaque pli générant la �ssuration transverse peut combiner le mode d'ouverture (normal)

et le mode de cisaillement plan. De ce fait, il est important de prendre en compte cette

mixité de mode a�n de représenter correctement l'évolution de l'endommagement dans les

plis d'un strati�é. Le critère de [Benzeggagh and Kenane, 1996] est largement utilisé pour

les composites strati�és notamment pour les endommagements inter-laminaires. Nous

choisissons donc d'implémenter ce critère mixte dé�ni par l'expression 4.17 dans notre

méso-modèle.

Gc
T = Gc

I + (Gc
II −Gc

I)

(
GII

GI +GII

)η
(4.17)

Où Gc
I est l'énergie critique de �ssuration en mode I, Gc

II l'énergie critique de �ssuration

en mode II, GI l'énergie de �ssuration restituée en mode I, GII l'énergie de �ssuration

restituée en mode II, η le paramètre de couplage et Gc
T l'énergie critique totale de �ssu-

ration.
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L'énergie critique totale de �ssuration dé�nie dans l'expression 4.12 et régissant le

critère énergétique de l'évolution de l'endommagement dépend alors de l'énergie restituée

par la cellule en mode I (GI) et II (GII). L'expression de la fonctionnelle 4.12 associée au

mécanisme de �ssuration transverse s'écrit alors sous la forme suivante :

Fρ = yρ −
Gc
ρ

hpli
= GIρ +GIIρ −

Gc
Tρ

hpli
(4.18)

avec Gc
Tρ = Gc

Iρ +
(
Gc
IIρ −Gc

Iρ

)( GIIρ

GIρ +GIIρ

)η
(4.19)

où GIρ = −1

2

(
h
ρ1
22 + 2ρh

ρ2
22 + µhµ22

)
S0
22σ

2
22 (4.20)

et GIIρ =
(
h
ρ1
66 + 2ρh

ρ2
66 + µhµ66

)
S0
66σ

2
66 (4.21)

4.3.5 Présentation et implémentation de la distribution aléatoire

Nous avons vu précédemment que la cinétique de �ssuration transverse d'un pli uni-

directionnel est caractérisée par trois phases : un démarrage progressif, une évolution

quasi-linéaire et la saturation de l'endommagement. Le démarrage progressif de la �ssura-

tion est imputable à la présence de défauts locaux (poches de résine, porosité, variation de

l'épaisseur de plis) qui modi�ent la résistance et le taux de restitution d'énergie nécessaire

à la création d'une �ssure. Nous avons observé dans le chapitre 3 que la perméabilité du

matériau peut être fortement impactée dès l'apparition des premières �ssures. A l'échelle

mésoscopique, les défauts inhérents au procédé de fabrication ("gap") modi�ent locale-

ment le comportement du matériau.

Nous avons montré que l'apparition des premières �ssures et des premiers points de

fuite est majoritairement localisée dans des zones de défauts AFP. Il est donc indispensable

de représenter ces aspects variabilité pour être représentatif de la physique réelle. De

fait, et de la même manière que dans le chapitre 2, nous avons choisi de représenter

cette variabilité par l'introduction d'une distribution aléatoire asymétrique sur certaines

propriétés mésoscopiques 4.22.

p(x) =
(x− x0)α.(x1 − x)β

A
(4.22)

avec A =

∫ x1

x0

(x− x0)α.(x1 − x)β.dx (4.23)
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4.3.6 Introduction des phénomènes d'interaction entre les plis en-

dommagés

En complément de la littérature, les chapitres précédents ont permis de mettre en

évidence le phénomène d'interaction entre les plis adjacents endommagés. Il apparait

clairement que la �ssuration d'un pli abaisse fortement le seuil de �ssuration des plis qui

lui sont adjacents. Il semble donc que localement, autour des �ssures créées dans un pli, les

deux critères nécessaires à l'amorçage de la �ssuration soient validés dans les plis adjacents

même si le niveau de sollicitation dans ces plis à l'échelle mésoscopique est sensiblement

inférieur au niveau requis pour amorcer la �ssuration si ces plis étaient isolés. Comme

nous l'avons observé dans le chapitre 2 sur la �gure 2.23, cela peut s'expliquer par une

surcharge très localisée induite par la création d'une �ssure.

Pour prendre en compte cet e�et avec l'approche multi-échelles présentée précédem-

ment, il faudrait redé�nir la cellule représentative (�gure 4.1) en introduisant une morpho-

logie d'endommagement plus complexe avec deux plis �ssurés avec dans au moins l'un des

deux des �ssures de longueur �nie. Cette évolution nécessiterait une série de simulations

3D en faisant varier au moins trois paramètres indépendamment. Elle complexi�erait éga-

lement l'établissement de la loi gouvernant le tenseur d'e�et de l'endommagement et la

résolution du critère énergétique. Ainsi, nous avons préféré introduire l'e�et des interac-

tions par une loi phénoménologique.
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Figure 4.6 � Illustration de la phénoménologie des interactions entre plis endommagés.
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La �gure 4.6 illustre les observations des chapitres 1 et 2 et le choix de la forme à adop-

ter pour la loi phénoménologique a�n de prendre en compte les phénomènes d'interaction

entre plis endommagés. Nous avons constaté que l'interaction d'un pli i endommagé sur

la �ssuration du pli i + 1 adjacent est forte au début de la �ssuration du pli i considéré.

En e�et, la �ssuration du pli i intervient dans un processus de �ssuration dit classique car

les deux critères sont véri�és sur un volume relativement important du pli. L'endomma-

gement se traduit donc par l'apparition de �ssures transverses relativement longues et sur

toute l'épaisseur du pli. A cause des phénomènes locaux précisés avant, l'apparition de

ces grandes �ssures dans le pli i engendre l'apparition de nombreuses petites �ssures dans

le pli i+ 1 adjacent. Ces �ssures ne peuvent pas se propager sur une longueur importante

car les critères de �ssuration ne sont pas véri�és loin de la �ssure longue.

Si on se résume à un volume �ni, la �ssuration d'un pli i tend à saturer lorsque le

chargement augmente car le pli se décharge. De fait, l'interaction du pli i sur le pli i+ 1

devient modérée puis faible plus la �ssuration du pli i sature dans le volume. Si le charge-

ment global augmente, certaines �ssures courtes du pli i+1 déjà amorcées par interaction

du pli i tendent à se propager et générer des �ssures courtes dans le pli i. Cependant, le

pli i est moins sensible à la �ssuration du pli i + 1 car son état d'endommagement est

déjà avancé et donc le pli est déchargé.

En résumé, les observations des chapitres précédents nous indiquent que les interac-

tions d'un pli vers un autre sont fortes au début de la �ssuration et qu'un pli déjà �ssuré

est moins sensible à la �ssuration d'un pli adjacent. Aussi, nous avons vu que c'est princi-

palement le mode d'ouverture qui semble piloter l'évolution du mécanisme de �ssuration

transverse. De fait, nous choisissons d'introduire un facteur correcteur sur la composante

transverse du champ de déformation homogénéisé du pli :

ε̃h22 = f(ρi−1, ρi, ρi+1)× εh22

avec f(ρi−1, ρi, ρi+1) = 1 + λ0.exp
[
−τ
(
ρi−1+ρi+1

2
+ ρi

)] (4.24)

Où εh22 est la déformation transverse homogénéisée du pli, ρi−1 et ρi+1 les taux de

�ssuration des plis adjacents, ρi le taux de �ssuration du pli considéré et λ0, τ des para-

mètres de la fonction. Ce facteur dépend de l'état d'endommagement des plis adjacents

et du pli considéré. Lorsque les plis adjacents ne sont pas endommagés, la composante de

déformation n'est pas impactée. Le fait d'impacter la composante transverse du champ de

déformation du pli nous permet d'impacter simultanément le critère en résistance et celui

en énergie. De fait, conformément aux résultats expérimentaux, les phénomènes d'inter-

actions interviendront sur les plis épais, au sein desquels l'amorçage de l'endommagement

est piloté par le critère en résistance, et sur les plis �ns au sein desquels l'amorçage est

piloté par le critère en énergie.
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4.3.7 Prédiction des croisements aux interfaces entre plis

Comme pour les e�ets d'interaction, plutôt que d'utiliser une approche multi-échelles

complexe, nous avons opté pour une approche phénoménologique. La �gure 1.31 du cha-

pitre 1 présente l'évolution du taux de croisements réduits pour chaque interface d'un stra-

ti�é [0/-60/+60/900.5]S à l'aide de l'expression 4.25 dé�nie dans les travaux de [Laeu�er,

2017] :

χi,i+1 = χi,i+1.Smotif =
ncroisement
Sobs.

.
1

ρi.ρi+1.sin(|θi+1 − θi|)
(4.25)

Au cours de ses travaux, [Laeu�er, 2017] a proposé une loi phénoménologique permet-

tant de décrire l'évolution des taux croisements réduits aux interfaces entre plis endom-

magés :

χi,i+1 = 1 +
λ

(ρiρi+1)
γ

(4.26)

où χi,i+1 est le taux de croisement entre deux plis adjacents, ρi et ρi+1 les taux de

�ssuration réduit des deux plis considérés et λ et γ deux paramètres à identi�er à partir

des résultats expérimentaux. Une fois les paramètres identi�és, il est possible d'obtenir le

taux de croisement de chaque interface à partir des expressions 4.25 et 4.26 :

χi,i+1 =
[
ρiρi+1 + λ (ρiρi+1)

1−γ] .sin|θi+1 − θi| (4.27)

Dans ce travail, les paramètres λ et γ sont considérés constants et donc indépendants

de l'angle entre les plis, de l'épaisseur des plis et de la mixité du chargement. Les limites

de cette hypothèse seront discutées dans la section 4.7.
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4.4 Structuration et implémentation du modèle

La �gure 4.7 présente la structure globale du méso-modèle tel qu'il a été construit à

l'aide du langage de programmation Python. On y retrouve quatre boucles principales

imbriquées.

La première boucle permet de créer les matrices de tirages aléatoires des paramètres

pour chacun des plis. La boucle de chargement permet d'incrémenter la sollicitation ther-

momécanique. Pour chaque incrément de chargement, la matrice de souplesse du pli uni-

directionnel est calculée en fonction du taux d'endommagement de chacun des plis. L'as-

semblage des matrices de rigidité de chaque pli nous permet de calculer la matrice de

rigidité homogénéisée du strati�é. Ainsi, il est possible de calculer la réponse mécanique

du strati�é soumis à l'incrément de chargement thermomécanique.

Nous pouvons ensuite en déduire l'état de contrainte dans chacun des plis et véri�er

si les deux critères d'évolution de l'endommagement sont activés. Si c'est le cas, nous

rentrons dans une boucle de résolution dite locale. Elle consiste à résoudre de manière

itérative l'équation 4.12 en utilisant la méthode de descente du gradient. Le taux de

�ssuration de chacun des plis est donc obtenu à l'issu de cette boucle locale.

A�n de véri�er si l'état d'endommagement est stable dans tous les plis, le compor-

tement du strati�é associé au nouvel état de dommage de chaque pli est calculé. Une

boucle à l'échelle du strati�é permet de véri�er si l'augmentation de souplesse générale

n'induit pas d'évolution des dommages au sein des plis. Pour cela, la résolution au sein de

cette boucle est réalisée à l'aide de la méthode du point �xe. Cette méthode de résolution

consiste à analyser l'évolution de la variable d'endommagement de chacun des plis. L'état

d'endommagement est dit stable si, pour un même état de chargement à l'échelle du stra-

ti�é, l'évolution entre deux itérations du taux de �ssuration de chaque pli est inférieure à

une tolérance. Une fois que l'état de dommage de chacun des plis est stable, le chargement

peut être incrémenté jusqu'à atteindre la sollicitation �nale.

L'évolution de l'endommagement de chacun des plis en fonction de son chargement mé-

canique est stockée pour chaque échantillon du tirage aléatoire. Cette matrice de stockage

nous permet de moyenner les taux de �ssuration des plis sur l'ensemble des échantillons

du tirage aléatoire. Nous pouvons alors calculer les taux de croisement aux interfaces,

la densité de points de fuite et le débit de fuite associé à chaque état de chargement et

d'endommagement.
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Boucle Stratifié

DÉBUT

FIN

Incrémentation du chargement mécanique et thermique

Création des matrices de paramètres aléatoires
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Calcul des déformations du pli UD

Pour n échantillon 
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Pour chaque 

pli UD 
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Figure 4.7 � Structure principale du méso-modèle implémentée en Python.
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4.5. VALIDATION DU MODÈLE SUR UNE CELLULE SANS INTERACTION ENTRE PLIS

4.5 Validation du modèle sur une cellule sans interac-

tion entre plis

La distribution aléatoire est appliquée sur la déformation transverse critique εr22 as-

sociée au critère en résistance homogénéisé 4.16 ainsi que sur les paramètres hρ122 et hρ222
régissant l'e�et de la �ssuration transverse sur les propriétés élastiques transverses du pli

unidirectionnel. Les paramètres des distributions sur hρ122 et h
ρ2
22 ainsi que les paramètres

εr12 et ε
r
22 du critère non-local sont repris des travaux de [Laeu�er, 2017].

La validation des paramètres des distributions aléatoires est réalisée sur des strati�-

cations croisées [0/90/0]. La couche centrale à 90° aura une épaisseur de 71 µm, 143 µm,

288 µm et 572 µm a�n de pouvoir identi�er l'e�et de l'épaisseur du pli. L'e�et de la

température sera également étudié à partir des résultats expérimentaux du chapitre 1 et

numériques du chapitre 2.

Les propriétés élastiques du matériau sont issues de la caractérisation expérimentale

du chapitre 1. Les coe�cients de dilatations thermiques sont issus de l'identi�cation du

chapitre 2. L'évolution de ces caractéristiques en fonction de la température est implé-

mentée sous la forme d'une loi linéaire par morceau dans le modèle. Le chargement ther-

momécanique du strati�é est réalisé en deux temps, la diminution de la température dans

un premier temps puis l'application d'un chargement mécanique en déformation dans un

second temps.

La �gure 4.8 présente l'évolution du taux de �ssuration transverse en fonction du char-

gement mécanique appliqué à la cellule à température ambiante. Les taux de �ssuration

présentés sont issus de la moyenne d'un tirage aléatoire avec 100 valeurs. Le méso-modèle

rend bien compte de l'e�et de l'épaisseur du pli aussi bien en terme de seuils que de ciné-

tiques de �ssuration. La progressivité du processus de �ssuration transverse est également

bien pris en compte par le méso-modèle. La cinétique de �ssuration du pli d'épaisseur

71 µm est sous estimé par le modèle. Cela peut s'expliquer par les aspects conservatifs,

notamment sur les plis de faible épaisseur, de la méthode expérimentale pour quanti�er

les cinétiques de �ssuration.

La �gure 4.9 présente l'évolution des taux de �ssuration transverse de plis de 576 µm

et 143 µm en fonction du chargement thermomécanique. Les courbes obtenues avec le

méso-modèle sont confrontées aux courbes expérimentales du chapitre 1 à 20 °C, -80 °C

et -130 °C. Le méso-modèle prend bien en compte l'in�uence de la température sur le

processus de �ssuration du pli. Pour le pli d'épaisseur de 143 µm, le méso-modèle ne

reproduit pas les cinétiques plus rapide à basse température. Comme pour les essais

virtuels du chapitre 2, cela peut s'expliquer par le fait que les distributions aléatoires ne

dépendent pas de la température.
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Figure 4.8 � Évolution du taux de �ssuration réduit en fonction du chargement
appliqué à température ambiante. Confrontation du méso-modèle / expérimental.
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Figure 4.9 � Évolution du taux de �ssuration de la couche centrale
d'un strati�é [0/90/0] en fonction du chargement thermomécanique.

Confrontation méso-modèle / expérimental.
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4.6. RÉPONSE DU MODÈLE SUR UNE CELLULE AVEC INTERACTION ENTRE PLIS
ENDOMMAGÉS

4.6 Réponse du modèle sur une cellule avec interaction

entre plis endommagés

A�n d'évaluer la pertinence de la mise en place des e�ets d'interactions dans le méso-

modèle d'endommagement, nous traçons l'évolution des taux de �ssuration transverse

réduits dans chacun des plis d'un strati�é [0/-60/+60/900.5]S en fonction de la déformation

appliquée au strati�é sur la �gure 4.10. Les résultats du méso-modèle sont confrontés aux

résultats expérimentaux du chapitre 1.

Les paramètres du modèle d'interaction de l'expression 4.24 ne dépendent pas de la

température. Ils sont déterminés à partir des tendances expérimentales et récapitulés dans

le tableau 4.1. La méthode mise en place à travers l'implémentation d'une modi�cation

locale du champ de déformation (expression 4.24) donne des résultats intéressants. En

e�et, le seuil de �ssuration des plis adjacents au premier pli qui �ssure (pli central à

90°) est avancé et les plis adjacents s'endommagent en même temps que le pli central.

Les plis les plus éloignés du pli central s'endommagent un peu plus tard, une fois que

les plis adjacents au pli central ont un taux de �ssuration su�samment important pour

interagir avec le pli extérieur. Ce scénario d'endommagement est également valable à basse

température.

Aussi, nous pouvons noter l'importance de prendre en compte la mixité des modes

de sollicitation pour sous-estimer le seuil de �ssuration des plis à ±60° et surestimer leur
taux de �ssuration au cours du chargement.

Cette première confrontation du modèle est encourageante, mais le méso-modèle de-

vra être confronté à d'autres résultats expérimentaux a�n d'appuyer la pertinence de la

démarche mise en place.
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Figure 4.10 � Évaluation des e�ets d'interaction entre plis endommagés
d'un strati�é [0/-60/+60/900.5]S en fonction du chargement thermomécanique.

Confrontation méso-modèle / expérimental.
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4.7 Phénoménologie des croisements aux interfaces des

plis endommagés

A�n de prédire le taux de croisement aux interfaces du strati�é avec interaction entre

plis endommagés, nous avons identi�é les paramètres de la loi phénoménologique proposée

par [Laeu�er, 2017] (expression 4.26). Les résultats de cette identi�cation sont présentés

sur la �gure 4.11 et les paramètres récapitulés dans le tableau 4.1.

Il est intéressant de noter que les paramètres de la loi identi�és pour les interfaces qui

interagissent en premier dans le processus d'endommagement du strati�é [0/-60/60/900.5]S
sont les mêmes que ceux identi�és par [Laeu�er, 2017] sur un strati�é [02/-67,5/67,5]S.

Ces premières interactions sont régies par de longues �ssures qui engendrent des �ssures

courtes dans les plis adjacents. En revanche, les croisements aux interfaces des plis -

60°/+60° semblent régis par des �ssures courtes et donc des paramètres di�érents.

Le manque de résultats expérimentaux ne permet pas d'identi�er le lien entre l'évo-

lution des paramètres de l'expression 4.26 et le type d'interface considérée. Cependant,

cette première approche phénoménologique est intéressante et nous permet de réaliser une

première confrontation entre le méso-modèle et des résultats sur éprouvette tubulaire.
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Figure 4.11 � Identi�cation de la phénoménologie des taux de croisement réduits aux
interfaces d'un strati�é [0/-60/+60/900.5]S en fonction du produit des taux de

�ssuration réduits des plis considérés.
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4.7. PHÉNOMÉNOLOGIE DES CROISEMENTS AUX INTERFACES DES PLIS ENDOMMAGÉS

Type Dénomination Valeur Origine

h
ρ1
22,min 0,430

h
ρ1
22,max 3,000

α
h
ρ1
22

0,200

E�et de β
h
ρ1
22

2,000

l'endommagement h
ρ2
22,min 1,320 [Huchette, 2005]

et h
ρ2
22,max 7,200 [Laeu�er, 2017]

Critère α
h
ρ1
22

0,200 Identi�cation chapitre 1

d'évolution β
h
ρ1
22

2,000 sur un strati�é [0/90n]S

en énergie h
ρ1
66 0,860

h
ρ2
66 0,640

hµ22 5,100

hµ66 4,250

εr22,min 0,007

εr22,max 0,030

αεr22 0,200

Critère βεr22 2,000 [Laeu�er, 2017]

d'évolution εr12 0,008 Identi�cation chapitre 1

en résistance ρ0 0,007 sur un strati�é [0/90n]S

a 2,150

b 0,028

Mixité Gc
I (J/m2) 120,0 [Laeu�er, 2017]

des modes de Gc
II (J/m2) 500,0 [Iarve et al., 2011]

sollicitation η 1,000 [Benzeggagh and Kenane, 1996]

Phénoménologie λ0 1,200 Identi�cation chapitre 1

des interactions τ 8,000 sur un strati�é [0/±60/900,5]S

λlc 0,300

Phénoménologie γlc 0,700 Identi�cation chapitre 1

des croisements λcc 0,005 sur un strati�é [0/±60/900,5]S
γcc 0,800

Table 4.1 � Récapitulatif des paramètres identi�és pour
la construction du méso-modèle de prédiction.
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4.8 Confrontation du modèle à un essai représentatif

L'essai de mesure de perméabilité réalisé sous sollicitation biaxiale à une température

de -100 °C nous semble être le plus pertinent à confronter au modèle compte tenu de

l'application visée. De fait, nous proposons d'illustrer la réponse du modèle pour une sol-

licitation biaxiale à -100 °C sur une strati�cation [-60/60/90]S. Les paramètres matériaux

sont issus du tableau 1.1 du chapitre 1. Les paramètres du méso-modèle identi�és au cours

de ces travaux et utilisés pour cette confrontation sont récapitulés dans le tableau 4.1.

La �gure 4.12 présente la prédiction du méso-modèle sur le taux de �ssuration de

chacun des plis d'une strati�cation [-60/+60/90]S en fonction du chargement thermomé-

canique. Nous avons également reporté l'intervalle de déformation dans lequel les premiers

endommagements débouchants sont apparus lors de l'essai sur tube avec e�et de fond à

-100 °C (cf. � 3.8.2).
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Figure 4.12 � Évolution du taux de �ssuration des plis d'un strati�é
[-60/+60/902/-60/+60] en fonction du chargement thermomécanique.

Confrontation méso-modèle / expérimental.
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4.9. BILAN SUR LE MÉSO-MODÈLE DE PRÉDICTION DES CHEMINS DE FUITE

Logiquement les premiers endommagements débouchants apparaissent lorsque tous les

plis du strati�é sont �ssurés. On remarque que le modèle capte bien le seuil d'amorçage

de la �ssuration du pli central à 90° et de ses plis adjacents par rapport aux mesures

expérimentales. En revanche, le seuil de �ssuration des plis extérieurs semblent légère-

ment surestimés. Le modèle prédit donc une apparition des premiers points de fuite pour

une déformation axiale du tube de 0,625 % contre 0,56 % expérimentalement. L'erreur

relative reste donc faible compte tenu des incertitudes de mesures expérimentales et de

la variabilité du matériau (présence de défauts). En e�et, les observations réalisées après

l'essai montrent que les premiers réseaux de �ssures débouchants sont localisés au niveau

de zones constituées de défauts AFP que le méso-modèle ne prend pas en compte.

La prise en compte de la mixité des modes permet de ne pas sous-estimer le seuil de

�ssuration des plis à ±60°. Les e�ets d'interactions permettent de ne pas surestimer les
seuils d'amorçage des plis à ±60° et d'avoir un scénario assimilable à l'expérimental. En

e�et, comme observé par microscopie et micro-tomographie après l'essai, nous constatons

que le pli à 90° �ssure au niveau des seuils de �ssuration identi�és dans le chapitre 1 et

interagit avec les plis à +60° adjacents qui voient leur seuil de �ssuration abaissé tout

comme les plis à -60°. De fait, nous pouvons donc conclure que le modèle donne des

tendances intéressantes.

4.9 Bilan sur le méso-modèle de prédiction des chemins

de fuite

Ce dernier chapitre présente la mise en place d'un méso-modèle de prédiction de l'en-

dommagement et des chemins de fuite dans un composite strati�é de la température

ambiante aux très basses températures.

L'état de l'art a permis de dégager une stratégie globale et de mettre en évidence

les briques élémentaires indépendantes proposées par plusieurs auteurs. Premièrement,

la prédiction des endommagements d'un composite strati�é est largement traitée dans

la littérature, mais pour des travaux axés sur l'impact de l'endommagement à diverses

échelles sur le comportement de la structure et non pour prédire la perméabilité d'un

strati�é. D'autre part, des études sur le transport de �uide à travers une paroi endommagée

ou un réseau de fuite sont développées. En raison du coup du calcul, les modélisations

explicites de l'endommagement et de l'écoulement à travers un réseau de fuite semblent

être limitées pour l'étude sur une grande structure. En revanche, concernant le transport

de �uide, les méthodes basées sur la prise en compte simpli�ée de la morphologie du

croisement entre les �ssures transverses donnent de bonnes tendances.
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Le verrou se situe donc sur la prédiction du réseau de �ssure et par conséquent de l'en-

dommagement en fonction du chargement. En ce sens, [Laeu�er, 2017] a mis en place

un méso-modèle d'endommagement basé sur le modèle de [Huchette, 2005] étendu pour

prédire l'endommagement d'un strati�é à partir d'un double critère en énergie et en ré-

sistance.

Ce travail de thèse a permis d'intégrer di�érents phénomènes à ce modèle. Tout

d'abord, nous avons ajouté l'e�et des dilatations thermiques et l'in�uence de la tempéra-

ture sur les propriétés du matériau. Ces aspects ont été validés par une confrontation du

modèle aux cinétiques de �ssuration transverse expérimentales relevées dans le chapitre 1.

L'étude d'une strati�cation plus complexe a permis de mettre en évidence l'importance

de la prise en compte de la mixité des modes pour décrire correctement le processus

de �ssuration de plis soumis à une sollicitation mixte. En ce sens, la formulation de

[Benzeggagh and Kenane, 1996] a été ajoutée au modèle.

À l'aide des résultats expérimentaux des chapitres précédents, nous avons pu mettre en

place une formulation permettant de prendre en compte les e�ets d'interaction entre plis

endommagés. Cette formulation phénoménologique et non-locale se base sur une correction

de la déformation transverse des plis adjacents aux plis endommagés. À partir des taux de

�ssuration des plis adjacents et du pli considéré, la modi�cation du champ de déformation

permet d'abaisser le seuil d'endommagement sur les deux critères d'évolution des taux de

�ssuration des plis adjacents et du pli considéré. La pertinence de la formulation a été

confrontée aux résultats expérimentaux du premier chapitre à température ambiante et à

-130 °C.

Aussi, les paramètres de loi phénoménologique proposée par [Laeu�er, 2017] pour pré-

dire les taux de croisement ont été identi�és sur les résultats expérimentaux du chapitre 1.

Cependant, le manque de données expérimentales ne permet pas d'identi�er le rôle de cer-

tains paramètres comme l'angle entre les plis, la longueur des �ssures transverses ou la

mixité du mode de chargement.

En�n, nous avons proposé une confrontation du modèle avec un essai représentatif de

l'application industrielle visée. Il en ressort que le modèle donne des tendances intéres-

santes quant à la prédiction des seuils de �ssuration des plis du strati�é et de l'apparition

des premiers points de fuite.

Les futurs essais sur éprouvettes tubulaires permettront d'améliorer la construction

des lois phénoménologiques permettant de prédire à la fois les interactions entre plis et les

taux de croisement en fonction du chargement appliqué, mais également des paramètres

de la strati�cation. Le modèle pourra alors être complété par une loi phénoménologique

gouvernant la densité de chemins de fuite et un méso-modèle hydraulique intégrant l'ou-

verture des �ssures sous l'e�et du chargement.
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Conclusion générale

Bilan des travaux de thèse

Le développement de réservoirs cryogéniques en composite sans liner nécessite d'étu-

dier le comportement élasto-endommageable d'un composite strati�é en fonction du char-

gement thermomécanique appliqué à la structure. En e�et, au cours du chargement, des

mécanismes de �ssuration apparaissent et coalescent pour créer des réseaux de �ssures.

Ces réseaux constituent des points de fuite qui impactent fortement la perméabilité du

matériau. L'objectif de ces travaux de recherche est de proposer un méso-modèle de pré-

diction de l'endommagement et de la perméabilité d'un composite strati�é en fonction

de la sollicitation thermomécanique appliquée. A partir des travaux déjà réalisés au sein

du laboratoire, ces travaux de thèse visaient à étendre le domaine d'application du méso-

modèle de prédiction a�n de le rendre exploitable en bureau d'étude. En ce sens, les outils

expérimentaux mis en place au cours des travaux précédents ont été développés pour une

exploitation de la température ambiante aux très basses températures. Aussi, une stra-

tégie de modélisation explicite de l'endommagement a été proposée a�n de compléter les

observations expérimentales. En�n, les données issues des essais expérimentaux et virtuels

ont été intégrées au modèle permettant de prendre en compte les e�ets de la température,

de la mixité de mode de chargement et des e�ets d'interactions entre les plis endommagés

a�n de prédire plus �nement l'endommagement et la perméabilité d'un composite strati�é.

Dans un premier chapitre, nous avons proposé une série de protocoles expérimentaux

permettant de caractériser le comportement élasto-endommageable et les e�ets d'interac-

tions entre plis endommagés de la température ambiante aux très basses températures.

Comme l'appuyait la littérature, nous avons pu noter une rigidi�cation globale du pli uni-

directionnel notamment dans les directions dépendantes du comportement de la matrice.

Les essais de �ssuration ont permis de mettre en évidence l'impact signi�catif de la dimi-

nution de la température sur le seuil de �ssuration transverse du pli. Aussi, l'utilisation

couplée des observations de microscopie et de micro-tomographie nous ont permis d'obser-

ver que les mécanismes et scénarios d'endommagement sont similaires de l'ambiante aux

basses températures. En�n, les essais de tomographie ont mis en évidence les phénomènes

d'interactions entre plis endommagés également présents à basse température.
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Le deuxième chapitre s'attache à proposer une stratégie de modélisation discrète des

méso-dommages au sein d'un composite strati�é basée sur la méthode des zones cohésives.

L'utilisation d'une loi cohésive endommageable pour représenter un phénomène fragile,

habituellement décrit par la mécanique de la rupture, s'avère complexe. Cependant, en

posant un critère de �ssuration basé sur une confrontation avec la mécanique de la rupture

et en représentant la variabilité du matériau, le modèle s'est révélé intéressant pour quali-

�er le scénario d'endommagement d'un composite strati�é à l'échelle mésoscopique. Aussi,

la modélisation explicite des dommages a permis d'accéder à des grandeurs locales telles

que le champ de contraintes au voisinage d'une �ssure longue et ainsi analyser la ciné-

tique d'apparition des �ssures courtes le long d'une �ssure longue. En revanche, les temps

de calcul limitent la taille du modèle et donc sa représentativité. Ainsi une exploitation

quantitative incluant l'in�uence de certains paramètres comme l'e�et de la strati�cation

ou de la mixité du mode de sollicitation sur les phénomènes d'interactions n'a pas pu être

réalisée dans ce travail.

Le troisième chapitre présente le développement d'un banc d'essai permettant de relier

un chargement thermomécanique à la perméabilité d'une structure sollicitée de manière

représentative par rapport à l'application industrielle. En e�et, la fabrication de pièces

cylindriques, par placement automatisé de �bres, a permis d'une part de générer des

défauts représentatifs de la structure réelle et d'autre part de s'a�ranchir des e�ets de

bord a�n d'obtenir un chargement homogène monoaxial ou biaxial de la température

ambiante aux très basses températures. Le banc d'essai permet de localiser les chemins

de fuite débouchants, de quanti�er leur débit de fuite et d'analyser leur morphologie à

l'aide de moyens d'observations post-mortem par microscopie et micro-tomographie.

En�n, le quatrième et dernier chapitre présente le méso-modèle de prédiction de l'en-

dommagement et des chemins de fuite d'un composite strati�é soumis à une sollicitation

thermomécanique plane. Dans un premier temps, nous présentons la structure du méso-

modèle basé sur une stratégie hybride établie à partir d'une approche multi-échelles avec

une analogie entre la mécanique de la rupture à l'échelle microscopique et la mécanique

de l'endommagement à l'échelle mésoscopique. Le méso-modèle construit dans les travaux

précédents a été étendu aux basses températures. Aussi, l'ajout des e�ets d'interactions

entre les plis endommagés à travers une approche phénoménologique a permis de mener

une confrontation du modèle avec un essai représentatif de l'application industrielle.

Aujourd'hui les protocoles expérimentaux développés dans cette thèse sont utilisés

par les partenaires industriels pour comparer la réponse de di�érents matériaux et valider

certains choix technologiques. Par ailleurs, le méso-modèle a été implémenté dans l'ou-

til de pré-dimensionnement du bureau d'étude d'ArianeGroup a�n d'être confronté aux

méthodes antérieures de calcul qui s'avéraient très conservatives.
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Perspectives de travail

Dans l'idée d'améliorer la capacité de prédiction du méso-modèle proposé, plusieurs

perspectives sont à envisager.

Les outils expérimentaux permettant d'alimenter le méso-modèle sont désormais déve-

loppés et validés sur le domaine d'utilisation de l'application industrielle. Cependant, les

essais sur éprouvettes tubulaires n'ont été exploités que partiellement durant ces travaux

de thèse. Un des premiers axes de poursuites sera donc de réaliser des campagnes d'essais

pour évaluer plusieurs points. Les essais sur tubes permettent de générer des chargements

multi-axiaux à l'échelle du strati�é mais également à l'échelle du pli, non reproductibles sur

une éprouvette rectangulaire. Ces données sont indispensables car elles pourraient notam-

ment alimenter le modèle concernant l'e�et du cisaillement sur le mécanisme de �ssuration

transverse ou encore identi�er les paramètres in�uents dans la mise en place des phéno-

mènes d'interaction entre plis endommagés (angle entre plis, multi-axialité du chargement

et longueur des �ssures). Les travaux réalisés jusqu'alors mettent en évidence l'impact non

négligeable des défauts liés à la stratégie de placement de �bres (présence de "gap" ou

"over-lap"). Ainsi, nous pouvons envisager de réaliser des éprouvettes avec des défauts

calibrés qui seraient caractérisés avant essai a�n de déterminer de manière quantitative

et paramétrique le lien entre défaut, morphologie des endommagements et perméabilité.

Par ailleurs, nous pouvons supposer que l'introduction de singularités géométriques sur

un réservoir telle qu'une zone avec des reprises de plis (augmentation d'épaisseur) ou une

forme doublement incurvée (fond d'un réservoir) pourrait également avoir un impact sur

les mécanismes d'endommagement et ce en présence ou non de défauts. Une exploitation

particulière du dispositif d'essai sur tube pourra être menée pour identi�er précisément

l'in�uence de ces défauts et/ou singularités sur l'amorçage et l'évolution des dommages

au sein du composite strati�é.

Les travaux entamés pour la mise en place d'essais virtuels en modélisant explicite-

ment les méso-dommages au sein d'un composite strati�é sont encourageants puisqu'ils

permettent d'accéder à des grandeurs locales et d'identi�er précisément des phénomènes

tels que l'interaction entre l'endommagement de plis adjacents. Actuellement, les temps

de calcul limitent la taille du modèle et donc sa représentativité. Par ailleurs, l'utilisation

de la mécanique de l'endommagement via des zones cohésives pour représenter un proces-

sus fragile ou quasi-fragile présente certaines limites mises en évidence dans le chapitre 2.

Cette stratégie de modélisation pourrait être poursuivie avec une approche basée sur la

mécanique de la rupture incrémentale.

187



CONCLUSION GÉNÉRALE

Ainsi, sur le même type de cellules représentatives, la réalisation de calculs purement

élastiques sur un grand nombre de con�gurations d'endommagement sur un strati�é conte-

nant plusieurs plis endommagés pourrait être proposée. Ce genre d'approche permettrait

d'identi�er le taux de restitution d'énergie associé à di�érents scénarios d'endommage-

ment et notamment au développement des �ssures courtes le long des �ssures longues

a�n, éventuellement, de prendre en compte la longueur des �ssures dans le méso-modèle.

Des défauts caractéristiques ou des singularités géométriques pourront également être

intégrés aux cellules représentatives pour comprendre plus �nement leurs e�ets.

En�n, le méso-modèle doit être enrichi et a�né à l'aide des données expérimentales

et numériques issues des propositions précédentes. Ces améliorations pourront passer par

l'introduction de nouvelles variables d'endommagement à l'échelle mésoscopique (longueur

des �ssures), de lois phénoménologiques permettant de relier le taux de croisements au

taux de chemins de fuite ou encore d'un modèle d'écoulement permettant de prédire le

débit de fuite d'une paroi en fonction du chargement appliqué. La pertinence du modèle

pourra ensuite être évaluée à partir de confrontations expérimentales permettant à la

fois d'évaluer son domaine de validité (séquencement du chargement thermomécanique

et multi-axial, strati�cation) et sa capacité à prédire le débit de fuite de strati�cations

représentatives de l'application industrielle. Au fur et à mesure de son développement, ce

modèle pourra être transféré vers le bureau d'étude d'ArianeGroup pour créer un outil

métier. Cet outil pourra être exploité pour réaliser des études de sensibilité, dé�nir des

plans d'expérience, construire des abaques pour le pré-dimensionnement de réservoirs et

l'optimisation locale de strati�cations. L'intégration de cet outil dans un code éléments

�nis, en post-traitement par exemple, peut également être envisagée a�n de prédire le

débit de fuite d'une structure complète.
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ANNEXE A. DOCUMENTS COMPLÉMENTAIRES

A.1 Comportement des jauges de déformation à basse

température

Cette annexe a pour objectif de présenter le comportement d'une jauge de déforma-

tion lorsque la température diminue. Les jauges proviennent du fabricant ®KYOWA.

Nous avons placé deux types de jauges dans la direction circonférentielle d'une éprouvette

tubulaire. Une première jauge, désignée KFGS, est auto-compensée de 10 °C à 100 °C.

Elle est constituée d'un circuit en Cupro-Nickel �gé dans une résine polyimide. Une autre,

désignée KFL, constituée d'un circuit en Nichrome noyé dans une résine polyimide est

auto-compensée de -196 °C à 50 °C. Les deux jauges sont choisies avec un coe�cient de

dilatation longitudinal égal à 11.10−6 °C−1. Un cycle de température jusqu'à -100 °C est

appliqué à l'éprouvette composite. Une fois la température jugée stabilisée, un chargement

mécanique est appliqué à l'éprouvette. Le signal de chaque jauge est enregistré et présenté

sur la �gure A.1 en fonction.
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Figure A.1 � Évolution du signal de jauge en fonction du temps de l'essai.

On note une réponse stabilisée après le chargement thermique plus importante pour

la jauge non compensée à basse température. D'autre part, le signal de la jauge KFL se

stabilise plus rapidement. Une observation intéressante est le fait que malgré des valeurs

initiales di�érentes, les variations de déformation mesurées lors du chargement mécanique

sont similaires.
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A.2. TRAITEMENT D'IMAGE DE TOMOGRAPHIE AVEC IMAGE-J

En e�et, pour la jauge non compensée on mesure une déformation d'origine mécanique

de 0,562 % contre 0,572 % pour la jauge compensée. Soit un écart de mesure d'environ

1,85 % que l'on peut supposer négligeable au vu des incertitudes de positionnement, de

collage et de câblage des jauges de déformation. Il semblerait donc que pour des applica-

tions quasi-statiques, lorsqu'on souhaite avoir accès à une mesure de déformation d'origine

mécanique, des jauges non compensées en température peuvent être utilisées. Cependant,

nous avons préféré des jauges auto-compensées à basse température pour nos mesures a�n

de minimiser les erreurs de mesures et obtenir un signal de mesure stable plus rapidement

pour optimiser le temps de nos paliers de chargement thermomécanique.

A.2 Traitement d'image de tomographie avec Image-J

La tomographie est une méthode de mesure qui génère des images brutes stockées dans

des �chiers très volumineux. Il est donc nécessaire de traiter ces �chiers pour première-

ment, faciliter leur manipulation et ensuite améliorer le rendu des images pour permettre

la réalisation d'observations et de mesures. Cette annexe présente un protocole de traite-

ment réalisé avec le logiciel Image− J .
Dans un premier temps, il est important de réduire au maximum le volume du �chier

pour faciliter sa manipulation. Plusieurs moyens sont utilisés dans ces travaux. L'utili-

sation de la fonction de rognage (Crop) permet de ne garder que la partie des images

qui nous intéresse. Dans notre cas, c'est une action indispensable et pertinente puisqu'il

y a une grande di�érence entre le volume du strati�é scanné (10-x-10-x-1,5 mm3) et le

volume du scan (10-x-10-x-10 mm3). La réduction du niveau de gris permet de réduire de

moitié la taille du �chier sans perdre trop d'informations. A titre de comparaison, le même

traitement d'images a été réalisé sur une séquence en 16-bit et une autre en 8-bit pour un

résultat très proche in-�ne. En�n, il est possible de ne garder qu'une partie de la séquence

d'images à l'aide des fonctions Slice keeper et Slice remover. Par exemple, si on choisit de

ne garder qu'une image sur deux, la perte d'informations n'est pas signi�cative et il est

toujours possible de visualiser le volume. La taille du �chier est par conséquent divisée

par deux. Avec ces trois actions, la taille du �chier est fortement amoindrie (passage d'un

�chier de 8,2 Go à 300 Mo). Une perte d'informations est assumée car une fois le traite-

ment d'images optimal dé�ni, il est possible de le lancer sur un �chier plus complet avec

les fonctions du menu Macros. Les fonctions du menu Transform permettent de réorienter

l'image dans l'espace. La fonction Reslice permet de se replacer dans le plan souhaité.

La �gure A.2 présente le séquencement de traitement d'images pour l'obtention d'une

séquence d'images exploitables d'un point de vue qualitatif et quantitatif. Les images

proposées concernent un réseau de �ssures obtenu sur la strati�cation [0/ ± 60/900.5]S

étudié dans la section 1.5 du chapitre 1.
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ANNEXE A. DOCUMENTS COMPLÉMENTAIRES

Le réseau présenté est obtenu après l'application d'une déformation longitudinale de

1,02 % sur une éprouvette droite stabilisée à une température de -130 °C.

Les premières actions consistent à isoler le plus rapidement et simplement les éléments

à étudier. Nous agissons donc sur la luminosité et le contraste. Si on souhaite lisser ou

intensi�er un élément dans l'image, il est possible d'appliquer di�érents �ltres en fonction

du résultat souhaité (Max, Min, Gaussien, Médian, etc). Ensuite, un seuillage par la

fonction Threshold permet de passer la séquence d'images en binaire. Cela permettra

d'appliquer des �ltres morphologiques par la suite. Plusieurs seuillages automatiques sont

disponibles et permettent en général de cibler un résultat intéressant. En fonction du

contraste entre les éléments à observer et le reste de l'image, l'image obtenue est plus ou

moins satisfaisante. En e�et, si il y a peu de contraste, un compromis doit être déterminé

pour ne pas supprimer d'informations à l'image. Il est préférable de garder ces informations

et une image moins satisfaisante au départ car les outils du logiciel que nous présentons

en suivant permettent de palier à ces problèmes.

Les éléments qui nous intéressent ont une morphologie longiligne et sont assez faci-

lement identi�ables. Une fois l'image passée en binaire (Noir et Blanc), nous pouvons

donc faire une recherche de particule dont la taille et la morphologie ne nous intéresse

pas. C'est l'utilisateur qui doit déterminer les paramètres optimaux à cette recherche.

La soustraction de l'image obtenue à l'image initiale nous permet d'éliminer les éléments

perturbateurs à l'observation.

Il est parfois possible d'avoir une recherche à faire sur des éléments blanc et noir à la fois

(ou deux autres tons). Pour pouvoir garder uniquement ces éléments et éliminer le reste,

il su�t de faire le protocole précédent en isolant les deux tons recherchés. Ensuite, avec

une inversion des couleurs et un assemblage des deux résultats, on obtient une séquence

contenant le résultat sur les deux tons recherchés.

Le choix du �ltre, du contraste et du seuillage peuvent avoir tendance à générer ou

à perdre de l'information. Les méthodes de �ltres morphologiques (érosion, dilatation,

ouverture ou fermeture) peuvent aider à étendre ou réduire le réseau de pixels obtenu.

Dans notre cas, comme certaines images sur la �gure 1.28b, nous avons dilaté le réseau

de pixels pour faciliter l'observation qualitative.

En�n, dans notre étude, il peut être intéressant de séparer les di�érentes couches par

couleur pour faciliter l'analyse du réseau de �ssures. Pour cela, il est nécessaire de créer des

séquences d'images par couche puis de les passer du type 8-bit au type RGB. Les options

du menu Color permettent d'associer des couleurs à chaque séquence. Un assemblage �nal

permet l'obtention d'images comme sur celles de la �gure A.2e.
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A.2. TRAITEMENT D'IMAGE DE TOMOGRAPHIE AVEC IMAGE-J

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(a) Image originale. Vue dans le plan XY
d'une image de la séquence.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(b) Image binaire obtenue après application
des méthodes de seuillage. Vue dans le plan

XY d'une image de la séquence.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(c) Image binaire obtenue après retrait des
pixels néfastes à l'observation. Vue dans le

plan XY d'une image de la séquence.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(d) Image binaire obtenue après une double
dilatation des pixels. Vue dans le plan XY

d'une image de la séquence.

Ԧ𝑦

Ԧ𝑥
Ԧ𝑧

(e) Résultat �nal du réseau de �ssures obtenu après traitement. Vue de perspective.

Figure A.2 � Illustration d'un protocole de traitement d'images de tomographie avec
Image-J pour l'analyse d'un réseau de �ssures obtenu sur un strati�é [0/± 60/900.5]S.
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A.3 In�uence des conditions d'observation sur la me-

sure quantitative à partir d'images de tomographie

Les observations qualitatives réalisées dans le paragraphe 1.5.3.1 sur les images de

tomographie ont permis de mettre en évidence les di�érents mécanismes et scénarios

d'endommagement d'une strati�cation donnée à température ambiante et à -130 °C. Ces

analyses révèlent déjà énormément d'informations intéressantes. Cependant, a�n de pou-

voir construire un modèle mésoscopique basé sur l'évolution de paramètres régissant l'en-

dommagement du pli UD et les interactions entre plis, il est indispensable de faire des

mesures quantitatives. Dans un contexte où la qualité de l'information est pilotée par la

capacité du tomographe employé à détecter les endommagements, il s'avère important

d'analyser les sources d'erreurs et leur ordre de grandeur.

La �gure A.3 présente trois scans de la même zone réalisés pour une même déformation

maximale de εmaxxx = 1,3 % appliquée à notre strati�é. Les �gures A.3a et A.3b ont été

obtenues à une déformation intermédiaire de 1,1 % alors que les �gures A.3c et A.3d

ont été obtenues à la déformation maximale appliquée, soit 1,3 %. Les �gures A.3a et

A.3b sont obtenues dans un premier temps, puis lors d'un second scan, nous obtenons les

résultats présentés sur les �gures A.3c et A.3d. Les �gures A.3e et A.3f présentent le même

volume, mais observé sans chargement après imprégnation dans une solution d'agent de

contraste. Ces résultats sont obtenus au cours d'un troisième scan. Par comparaison avec

les résultats sans solution révélatrice, les résultats avec agent de contraste montrent une

bonne imprégnation du réseau même si certaines zones n'ont pas été atteintes par le

liquide. En e�et, il apparait logiquement que les �ssures à la fois non débouchantes et non

connectées au réseau principal ne sont pas imprégnées.

A�n de quanti�er l'écart en terme de mesures quantitatives entre les trois observations,

nous avons comptabilisé le nombre de �ssures dans chaque pli, leur longueur et le nombre

de connexions visibles. Les résultats sont présentés dans le tableau A.1. Ces mesures ont

été réalisées à l'aide des logiciels Python et Image − J . Ce tableau permet de mettre

en évidence plusieurs points intéressants sur la mesure par tomographie en elle-même

et le protocole adopté pour la réalisation de cette mesure. Tout d'abord entre les deux

scans réalisés sous charge, mais à chargement di�érent, nous pouvons constater un écart de

résultat qui ne va pas forcément dans le sens attendu. En chargeant plus notre éprouvette,

nous pouvions nous attendre à avoir plus d'informations sur le réseau et notamment voir

un nombre plus important de �ssures. Or pour la plupart des mesures, c'est l'inverse qui

se produit avec un nombre de �ssures, une longueur de �ssures cumulées et un nombre

de croisement inférieur à 1,3 % de déformation qu'à 1,1 %. Toutefois, on obtient l'inverse

pour le pli central sollicité purement de manière transverse.
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A.3. INFLUENCE DES CONDITIONS D'OBSERVATION SUR LA MESURE QUANTITATIVE À
PARTIR D'IMAGES DE TOMOGRAPHIE

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(a) Observation du plan XZ
εmaxxx = 1,3 % - εobsxx = 1,1 %.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

10 mm

(b) Observation 3D - εmaxxx = 1,3 % - εobsxx = 1,1 % -
Taille de voxel = 4,8 µm.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(c) Observation du plan XZ
εmaxxx = 1,3 % - εobsxx = 1,3 %.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

10 mm

(d) Observation 3D - εmaxxx = 1,3 % - εobsxx = 1,3 % -
Taille de voxel = 4,8 µm.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

(e) Observation du plan XZ
εmaxxx = 1,3 % - εobsxx = 0,0 % -

Imprégnation d'agent de contraste.

Ԧ𝑥

Ԧ𝑦

Ԧ𝑧

9 mm

(f) Observation 3D - εmaxxx = 1.3 % - εobsxx = 0.0 % -
Imprégnation d'agent de contraste.

Figure A.3 � Visualisation 2D et 3D de la zone d'intérêt scannée par
micro-tomographie entre chaque palier de chargement à température ambiante.
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Globalement, on constate que la mesure quantitative sur les �ssures courtes engendre

plus d'incertitudes que sur les �ssures longues créées dans le pli central. En chargeant

davantage le montage, il est possible que l'on accentue les phénomènes de relaxation ce

qui a pu engendrer un �ou au moment de la mesure et dégrader la qualité de la mesure.

La température dans la salle de mesure peut également modi�er le comportement du tube

PMMA qui peut se relaxer lors de la mesure et générer un �ou de mesure. Les nombreux

paramètres régissant la mesure par tomographie semblent donc être aussi in�uents que

le paramètre d'ouverture de �ssures. Une source RX légèrement plus usée, l'intensité

lumineuse de la salle au moment de la mesure ou une initialisation de la source un peu

di�érente pourraient tout aussi bien avoir impacté la qualité de la mesure. Si cela impacte

la qualité de la mesure, le traitement d'images peut être di�érent également. L'annexe

A.2 présente un exemple de traitement d'images réalisé et sa sensibilité.

Pour la mesure avec un agent de contraste, certaines �ssures ne sont pas imprégnées

par l'agent de contraste. Malgré cette perte d'information, les résultats du tableau A.1

nous montrent que le scan avec agent de contraste révèle un taux de �ssuration plus

important que les scans sous charge et ce, pour une même zone de mesure. Cela peut

s'expliquer par le fait que le fort contraste entre l'agent de contraste et le matériau nous

permet de mesurer plus précisément les longueurs de �ssures. En comparant les scans

avec et sans agent de contraste, on note que le nombre de �ssures non imprégnées car

non débouchantes et non connectées est faible. Le gain en terme de mesure quantitative

obtenu grâce à l'agent de contraste semble donc plus signi�catif en comparaison de la

perte d'information sur les �ssures non débouchantes.

Finalement, il ressort qu'en fonction du protocole de mesure, nous ayons accès à dif-

férentes informations qui se complètent. Le recours à plusieurs mesures sous charge pour

analyser la répétabilité s'avère intéressant pour donner plus de pertinence à nos obser-

vations sur certains scans. Cela permet d'évaluer la dispersion sur ce type de mesure.

En�n, nous avons vu que le couplage de di�érents protocoles est également pertinent

pour appuyer nos observations. En e�et, les scans sous charge permettent d'identi�er

qualitativement tout le réseau de �ssures et nous donne une mesure assez précise. L'agent

de contraste peut être utilisé en complément pour renforcer les mesures quantitatives.

Rappelons que le rechargement après imprégnation est délicat à mettre en place ne sa-

chant pas réellement l'impact de l'agent de contraste sur le comportement mécanique de

notre matériau.
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A.3. INFLUENCE DES CONDITIONS D'OBSERVATION SUR LA MESURE QUANTITATIVE À
PARTIR D'IMAGES DE TOMOGRAPHIE

Nombre de �ssures (-)

Imprégnation
Déformation (%) Pli considéré

εmaxxx εobsxx 60A -60B 90 -60C 60D

Non 1,3 1,1 8 141 12 153 0

Non 1,3 1,3 6 128 17 129 0

Non 1,3 0 4 155 17 163 0

Longueur de �ssuration cumulée (mm)

Imprégnation
Déformation (%) Pli considéré

εmaxxx εobsxx 60A -60B 90 -60C 60D

Non 1,3 1,1 2,4 60,2 73,0 48,7 0,0

Non 1,3 1,3 1,9 48,7 75,3 39,9 0,0

Non 1,3 0 0,2 71,7 69,7 54,9 0,0

Nombre de connexions (-)

Imprégnation
Déformation (%) Interface considérée

εmaxxx εobsxx A B C D

Non 1,3 1,1 5 161 164 0

Non 1,3 1,3 4 154 154 0

Oui 1,3 0 4 155 155 0

Table A.1 � Récapitulatif de grandeurs mesurées pour l'analyse de la dispersion sur
une mesure par tomographie des zones de 72 à 80 mm2 (�gure A.3).
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A.4 Choix et montage du joint d'étanchéité

Les montages de perméabilité développés dans le chapitre 3 reposent sur leur tenue

à la pression interne. Nous avons choisi de garder la possibilité de démonter et remonter

l'éprouvette au cours de l'essai. De fait, l'introduction d'un joint d'étanchéité est indis-

pensable pour contenir la pression interne. Le choix du type de joint est majeur pour nos

essais. Il existe un grand nombre de possibilités dès lors que l'on reste dans des conditions

standard. La palette de joints disponibles pour les conditions cryogéniques est beaucoup

plus restreinte. Elle le devient encore plus si on souhaite un joint réutilisable. La majorité

des études en conditions cryogéniques a recours à des joints métalliques en indium (�-

gure 3.2). Ce matériau a la particularité de rester ductile à température cryogénique. De

plus, ce type de joint est prévu pour un fonctionnement statique uniquement. Générale-

ment, il se déforme de manière irréversible. Sa déformation comble les pores et étanchéi�e

le montage. On joue donc sur la plasticité du joint pour réaliser l'étanchéité du montage.

Cependant, au vu de son caractère ductile ce type de joint doit être logé au sein de la

gorge usinée et comprimé entre deux brides [Ra�aelli, 2006] ou ne pas subir trop d'e�orts

au risque d'être éjecté par déformation plastique. De fait, on le retrouve souvent dans

l'étanchéité des cryostats ou pour étancher des cloches de mesure [Bechel et al., 2006].

Dans notre cas, nous avons besoin d'avoir une certaine élasticité du joint même à très

basse température pour garder un montage étanche même lorsque le tube va se déformer

radialement. Un joint en indium ne convient donc pas. Nous avons donc opté pour un

joint dont la forme et la constitution lui assurent une certaine élasticité. Deux points

importants sont à véri�er dans le choix du joint : le jeu d'extrusion et le retour élastique.

La solution choisie est un joint au pro�l en V (�gure A.4a). Le joint est en polymère PTFE

(PolyTetraFluoroEthylène) chargé de particules de carbone. L'élasticité est amenée par

un ressort en acier inoxydable placé à l'intérieur (�gure A.4b). Le fabriquant du joint

garantit un bon fonctionnement du joint de -200 °C à 260 °C jusqu'à une pression de

30 MPa. Le jeu d'extrusion est limité par le fait que le tube descendra su�samment sur le

joint. Le retour élastique de ce type de joint, assez rigide, n'est pas très important (environ

1 % de son diamètre) contrairement à des joints élastomères par exemple. De fait, des

talons devront être dimensionnés pour limiter la déformation du tube à ses extrémités et

ainsi éviter la perte d'étanchéité à haute pression. La rigidité du joint induit également

des di�cultés d'assemblage en particulier pour monter le tube composite sur le joint sans

le détériorer. Il est tout d'abord monté progressivement sur le �asque à l'aide d'une presse

et d'une cale-martyre. Une fois en place sur le �asque ou le bouchon, le joint ne peut être

enlevé sans être détruit.
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A.4. CHOIX ET MONTAGE DU JOINT D'ÉTANCHÉITÉ

La �gure A.4c décrit en trois étapes la seconde partie de l'assemblage. Un outillage

spéci�que a été réalisé pour monter le tube sur l'ensemble joint/�asque. Il se compose de

trois éléments : une bague spéci�que, une entretoise en polymère et un collier de serrage

métallique. Dans une première étape, un collier cercle une bague qui comprime de manière

uniforme le joint. Le joint est comprimé jusqu'à ce qu'il atteigne un diamètre légèrement

inférieur au tube composite. La seconde étape consiste à retirer l'entretoise polymère ce

qui permet d'en�ler le tube sur la lèvre du joint. Une dernière étape permet de relâcher

complètement le joint, encore comprimé par la bague. Un petit chanfrein sur le tube

composite (2-3 dixième de millimètre maximum) et l'utilisation de graisse "propre" facilite

le montage et évite d'endommager le joint au cours des phases de montage/démontage.

(a) Pro�l du joint d'étanchéité (b) Vue isométrique du joint d'étanchéité
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1 : Tube composite 0 : Intérieur tube 2 : Talon 3 : Bague 4 : Collier 7 : Entretoise5 : Flasque 6 : Joint

I - Compression II - Compression et poussée III – Détente et poussée

(c) Montage du joint sur le �asque et le tube

Figure A.4 � Présentation du joint d'étanchéité choisi
et de son insertion dans les montages.
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A.5 Dimensionnement de l'assemblage composite/mé-

tal du montage pour la mesure de perméabilité

avec e�et de fond

Dans le cas des liaisons boulonnées ou piontées, il faut considérer quatre modes de

rupture : le cisaillement des pions, le matage des pièces au niveau du contact avec les pions,

la rupture des pièces au droit des trous de passage des pions ou par cisaillement entre

les trous de passage et le bord des pièces. La �exion des pièces peut impacter la rupture

ou le matage des pièces, mais dans notre cas celle-ci est négligeable car la con�guration

axisymétrique bloque la �exion secondaire. L'absence de précharge axiale via une tête de

vis et un écrou engendre une transmission des e�orts uniquement par contact entre le fût

du pion et la surface d'appui. L'uniformité de la répartition des charges entre les pions

passe par une limitation du jeu radial et un alignement rigoureux des alésages.

Le rapport d
w
exprime le ratio entre le diamètre des pions et l'espacement entre les

pions. Il pilote le mode de rupture des pièces entre matage et rupture au droit des pions.

Dans notre cas, on choisira un ratio égal à 0,2 pour obtenir un endommagement progressif

par matage. Le matage étant associé à une déformation ductile, il permet de compenser les

défauts d'alignement des alésages. A partir de ce choix, on peut déterminer un diamètre

dp et un nombre np de pions répondant au critère de résistance en cisaillement des pions

avec les expressions A.1 et A.2.

À partir de la force maximale admissible en matage, on doit déterminer une surface

d'appui su�sante pour le pion. Vu l'épaisseur faible du tube, cela passe par l'ajout d'une

surépaisseur de composite localement ou la mise en place de talons. Dans un souci de faisa-

bilité, nous choisissons de coller des talons métalliques sur notre éprouvette en composite

dont l'épaisseur est dé�nie par l'expression A.3. Ces talons sont ajustés et collés pour

avoir une épaisseur de colle (époxy) permettant la transmission des e�orts en cisaillement

entre le tubes composite et le talon.

En�n, on �xe le rapport e
w
supérieur à 50 % pour éviter la rupture par cisaillement du

tube. Les données obtenues pour le dimensionnement du montage sont récapitulées dans

le tableau A.2.

dpmin =
4.Fmax.s

p
c

π2.τr.D.
d
w

(A.1)

npmin =
π.D. d

w

dp
(A.2)

h = hc + ht =
scm.Fmax
pcm.d

p.np
(A.3)
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A.5. DIMENSIONNEMENT DE L'ASSEMBLAGE COMPOSITE/MÉTAL DU MONTAGE POUR
LA MESURE DE PERMÉABILITÉ AVEC EFFET DE FOND

Coupe brisée Vue de côté Matage Traction

Assemblage composite / métal Mode de rupture

𝑑

𝑤
> 0,4

𝑑

𝑒

𝑤

Ԧ𝐹 𝑭

ℎ𝑐 ℎ𝑡

𝑑

𝑤
< 0,2

𝑭

Flasque Pion Talon Composite

Figure A.5 � Principaux paramètres dans les assemblages
composite / métal et modes de rupture du composite.

avec :

• dpmin, le diamètre minimal des pions à utiliser [mm] ;

• np, le nombre de pions à utiliser [-]

• Fmax, la force maximale sur les fonds du réservoir [N] ;

• spc , le coe�cient de sécurité en cisaillement du pion [-] ;

• τr, la contrainte à rupture en cisaillement du pion [MPa] ;

• D, le diamètre du réservoir [mm] ;

• w, l'espacement entre deux pions de l'assemblage [mm] ;

• h = hc + ht, l'épaisseur (composite + talon) reprenant les e�ets de fond [mm] ;

• scm, le coe�cient de sécurité en matage du composite [-] ;

• pcm, la pression de matage maximale admissible par le composite [MPa].
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dpmin np Fmax spc τr D d/w h = hc + ht scm pcm

mm - kN - MPa mm - mm - MPa

4 16 50 1 520 100 0,2 5,4 1,25 200

Table A.2 � Récapitulatif des grandeurs identi�ées pour chaque température d'essai.

Les talons métalliques sont usinés séparément puis assemblés minutieusement par col-

lage au tube composite. Un montage spéci�que (entretoises martyres et plateau diviseur

manuel de table de fraisage) est réalisé pour permettre le contre-perçage du composite en

évitant le délaminage des couches du matériau composite (�gure A.6).

Figure A.6 � Opération de contre-perçage du tube composite après collage des talons
usinés en alliage d'aluminium.
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A.5. DIMENSIONNEMENT DE L'ASSEMBLAGE COMPOSITE/MÉTAL DU MONTAGE POUR
LA MESURE DE PERMÉABILITÉ AVEC EFFET DE FOND

Un essai à rupture sur une éprouvette tubulaire de strati�cation [±60/90]S sollicitée

biaxialement à une température de -100 °C a été mené. La �gure A.7 présente le tube

après rupture et le faciès de rupture menant à la ruine du montage. Cet essai nous a

permis de valider le dimensionnement du montage.

Figure A.7 � Visualisation du faciès de rupture d'un tube [±60/90]S sollicité avec
l'e�et des fonds. Rupture à pint = 4,25 MPa.
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Caractérisation et modélisation de la relation entre l'endommagement et la

perméabilité dans un composite strati�é en condition cryogénique

Résumé : Le dimensionnement de réservoirs cryogéniques sans liner pour les lanceurs spatiaux néces-

site d'identi�er précisément le comportement complexe et multi-échelles d'un composite strati�é ainsi que

sa perméabilité en fonction du chargement thermomécanique induit par les très basses températures des

ergols liquides ainsi que les e�orts dus à la pressurisation et au lancement. L'objectif de ces recherches est

donc de proposer un méso-modèle de prédiction de l'endommagement et des chemins de fuite en fonction

du chargement appliqué à la structure composite. Le méso-modèle est construit et enrichi à partir de plu-

sieurs protocoles de caractérisation expérimentale du comportement élasto-endommageable du composite

strati�é. Dans un premier temps, ces travaux visent à étendre les protocoles de caractérisation existants

à température ambiante aux très basses températures. Des observations sous charge par microscopie et

tomographie-X sont réalisées sur des éprouvettes droites a�n d'identi�er et quanti�er les cinétiques de �s-

suration transverse et notamment les e�ets d'interaction entre plis qui pilotent l'apparition des premiers

points de fuite. Par ailleurs, deux essais sur éprouvettes tubulaires sont développés a�n de mesurer la

perméabilité du matériau, mais également localiser et observer les points de fuite sous chargement ther-

momécanique mono-axial et biaxial. A�n de compléter et appuyer les observations expérimentales, ces

travaux proposent une stratégie de modélisation discrète de l'endommagement d'un composite strati�é à

l'échelle mésoscopique en s'appuyant sur la méthode des zones cohésives. En�n, le méso-modèle d'endom-

magement proposé dans les études précédentes, basé sur un changement d'échelle avec une équivalence

en énergie pour prédire les cinétiques de �ssuration, est étendu au domaine des basses températures. Les

e�ets d'interaction entre plis endommagés sont par ailleurs introduits de manière phénoménologique dans

le but de prédire les densités de chemin de fuite. Une confrontation entre le modèle et un essai représentatif

de l'application industrielle permet d'évaluer la pertinence de la stratégie mise en place.

Mots clés : Composite strati�é, Cryogénie, Endommagement, Observation sous charge, Perméabilité,

Modèle multi-échelle

Characterisation and modelling of the relation between damage and permeability in

a composite laminate under cryogenic condition

Abstract : The design of liner-less cryogenic tanks for the space launchers require to identify accura-

tely the complex and multi-scale behaviour just as the permeability of the composite laminate according

to the thermomechanical loading because of the liquid propellant and the pressurisation. The objective of

this study is to propose a damage and leak path predictive meso-model according to the loading applied

to the structure. The meso-model is build and enhanced from several experimental protocols in order to

characterise the composite laminate behaviour. First, this research work aim to develop these ambient pro-

tocols towards the low temperatures. Microscopic observations and X-tomography under tensile loading

test are used on straight specimen to identify and quantify the transverse cracking process and especially

the interaction phenomena between the damaged plies that drive the appearance of the �rst leak path.

In addition, two experimental tests is developed on tubular specimen to measure the permeability of the

material and the leak path localisation under uniaxial and biaxial loadings. To complete and con�rm the

experimental observations, we propose a strategy based on cohesive zone model to represente the discrete

damage of the laminate at the mesoscopic scale. Finally, the predictive meso-model based on a change of

scale with an energy equivalence to predict the transverse cracking process is extented to the low tempera-

tures. The interaction e�ects are included with a phenomenological approach in order to predict the rate

of leak path. A confrontation between the model and a test on a specimen representative of an industrial

application allows evaluating the relevance of strategy.

Keywords : Laminate composite, Cryogenics, Damage, Under-load observation, Permeability, Multi-

scale model
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