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Résumé

Comportement, Endommagement et Fissuration par Fygadu Polyamide 6 :
Etude Expérimentale et Modélisation

Le PolyAmide 6 (PA6) est un polymére semi-cristaliouramment utilisé dans des
structures sollicitées en fluage. A température ianb, le PA6 présente une viscosité
importante. L'objectif de cette étude consiste alyser d'une part, le comportement
mécanique du PA6, et dautre part de comprendreniésanismes d’amorcage et de
propagation de fissures, sous chargement statitera@érature ambiante.

Des essais mécaniques ont été réalisés sur épiemragisymétriques lisses et entaillées,
avec différents rayons en fond d’entaille. Des bearcontraintes / déformations ont été
obtenues a partir d’essais de traction monotowniférentes vitesses de chargement. Ensuite,
des essais de fluage ont été réalisés pour dééwaution de la déformation de fluage en
fonction du niveau de contrainte appliguée. Un estaig@ fluage secondaire stabilisé a
d’ailleurs été observé et deux régimes de vitesselaformation de fluage, dépendant du
niveau de contrainte appliquée, ont été mis eneéxe.

Des observations microscopiques, apres cryofragpbie, ont permis de révéler la
microstructure sphérolitique initiale du PA6 detWi@de. Une porosité initiale de 1,5% a
également été mise en évidence. Les analyseséeslia la suite d’essais interrompus ou sur
des facies de rupture, ont permis de mettre enegeal les mécanismes de déformation et
d’endommagement. Aussi, les observations des faéesupture ont clairement mis en
evidence les mécanismes de transition entre lesszductiles et la rupture finale fragile. I
semblerait enfin que le régime ductile, basé swrdissance et la coalescence des cavités,
evolue differemment en fonction du taux de tridi@atles contraintes.

Les essais de fluage sur éprouvettes lisses omigdiidentification des paramétres
mateériaux nécessaires aux modeélisations analygtipar Eléments Finis. Des modeles multi-
mécanismes, physiquement motivés et dédiés aul gaecUuEléments Finis, sont proposes,
prenant en compte le taux de cristallinite.

On se propose d'utiliser les outils de la Mécanidjan Linéaire de la Rupture pour
estimer la durée de vie d’'une structure : l'appeogfiobale permet d’établir une courbe
maitresse reliant le temps a rupture au parametehdrgement C*. Les résultats des essais
sur éprouvettes fissurées ont permis de calculatarpetre C*. Enfin des modeles multi-
mécanismes, physiquement motivés et dédiés aul palciEléments Finis, ont été développés
pour modéliser le comportement de structures en.RA& modélisation couplée entre
comportement et endommagement a été proposée efiterder de prendre en compte
'ensemble des résultats et conclusions apportéamss des thématiques précédentes.
L'utilisation de la Mécanique des Milieux Poreuxipet notamment de simuler la croissance
des cavités lors du régime de fissuration duclifmfluence des coefficients relatifs a
'endommagement a été décrite. L’'accés aux vamabdeales ainsi qu’aux tenseurs des
contraintes et déformations, propres aux phasesrpg@oet cristalline, est possible :



I'évolution de la porosité propre a chaque phasenai été analysée, en comparaison des
mécanismes d’endommagement precédemment décrits.



Abstract

Experimental and numerical study of behaviour, dag®and crack propagation
of Polyamid 6

PolyAmide 6 (PAG6) is a semi-crystalline polymerligéd in many structural components
working under steady load. At room temperature, R¥@Bibits complex time dependent
(viscoplastic) deformation. The aim of this work ts investigate the PA6 mechanical
response as well as the crack initiation and growtlder creep conditions at room
temperature.

The experimental database consists of tests castiedn smooth and notched round bars
with various notch root radii. Load versus displaeat curves were recorded for tensile
monotonic tests at various crosshead speeds. Tdneap tests with constant loads were
performed. Creep strain history was plotted forheapplied load. Stabilised and stationary
creep was observed with two regimes of creep strai@ depending on the level of the
applied load.

Microscopic observations on cryo-fractured samphgghlight the initial spherulitic
structure and an initial porosity of about 1.5%vdstigations on samples issued from both
interrupted and failure tests allowed evidencingodeation and damage mechanisms.
Namely, fracture surfaces clearly showed ductilebtitle failure mechanisms, whereas
ductile regime, based on void growth and coalesgesgems to exhibit three various features
according the stress triaxiality ratio.

Creep strain histories on smooth specimens werd useorder to identify material
coefficients dealing with both analytical and FE dalling. This latter was provided with
multi-mechanisms constitutive relations accountorgerystallinity index.

Damage mechanics and fracture mechanics concepts applied thanks to opening
displacement database on notched specimens. Terttisnon linear fracture mechanics for
creeping solids approach, via C* parameter, wadieaappo the pre-cracked specimens. A
master curve relating C* parameter to the timeaitufe was obtained. Furthermore, multi-
mechanisms model was associated with mechanicerotip media to simulate void growth
in the ductile failure regime. The influence of dege coefficients is discussed. Local
parameters such as porosity in the amorphous/dgst@hases were analysed regarding the
damage mechanisms depicted in previous sections.
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Aujourd’hui les polymeres thermoplastiques sontpties en plus fréquemment utilisés
pour remplacer les structures métalliques, pernmgttan gain de masse important qui, couplé
aux préoccupations actuelles en termes d’éconofmreedyie, suggere un intérét grandissant
pour la substitution de structures métalliques idielles. Toutefois, ces structures en
polymeres devant répondre aux mémes contraintetegustructures métalliques, une analyse
approfondie de leur comportement s’avere nécessaiotamment pour s'assurer de leur
tenue dans le temps. Les débouchés industrielslslenatériaux sont donc étroitement liés a

une meilleure connaissance de leur durabilité.

Les polyamides, renforcés ou non, sont couramméitisés dans les structures
industrielles, notamment dans le secteur autompbilela substitution de piéces métalliques

par des matériaux plus Iégers est devenue un agardancurrentiel.

Les polymeéres thermoplastiques étant généralenassitdes a I'environnement, la prise
en compte des effets du vieillissement, qu'’il seimique ou physique, apparait essentielle

dans lI'analyse de leur comportement.

La mise en place de cette étude doit ainsi répoadsebesoins des experts du CETIM en
Conception et en analyse d’'avaries de pieces en m6chargé, sollicitées en fluage a la
température ambiante. En effet, le comportementilerge des polyméres est encore mal
connu des bureaux détude et il n'existe que pettudes scientifiques réalisées sur la
rupture en fluage des polymeres. Cette étude a domar but d'affiner les regles
d’analyse limite en fluage dans un domaine de contes compris entre 30 et 90% de la
limite en statique. Les conclusions de cette étse®nt destinées en premier lieu a
I'application particuliere des galets et des rou#engin de levage, dont le poids constitue
une charge statique appliquée. Ces piéces, qussabt des efforts de contact, sont de plus
soumises a une triaxialité des contraintes. Il fagalement noter qu’'une extension possible
de la problématique concerne les applications degport de fluide, comme les canalisations

sous pression.

Aussi l'objectif général de cette thése étant tetules mécanismes et de la mécanique

d’amorcage et de la propagation de fissures dandddyamide 6, pour des structures
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sollicitées en fluage, pouvant subir I'influenceunl’ environnement humide, le projet a

naturellement été découpé en 4 taches différentes.

La premiére concerne le choix et I'élaboration datémiau. Elle consiste essentiellement
a I'étude des propriétés physico-chimiques du nietiéet a la caractérisation du matériau
réceptionné pour I'étude. Nous nous intéresseromscda I'analyse de la microstructure
initiale, par une description détaillée des phasemorphe et cristalline. Le PA6 étant
considéré comme un polymere tres hydrophile, Iétdd la cinétique d’absorption d’eau
sera réalisée. Aussi cette étape passera nécessaitepar une étude bibliographique,
I'objectif étant d'introduire les principales notie abordées dans |'étude générale et de
caractériser le polyamide 6 utilisé. Les principatechniques utilisables pour caractériser le

PAG6 seront donc décrites en précisant certainsedeslavantages et inconvénients.

La seconde tache sera consacrée a la productionedhase de données expérimentales
suffisante et fiable pour aborder, d’'une part, dBlissement d’'une loi de comportement
robuste du matériau et d'autre part, la prédictiole la durée de vie du matériau. Des
éprouvettes axisymétriques lisses et entailléesc alifférents rayons en fond d’entaille,
seront sollicitées en traction monotone ou en fluaga démarche expérimentale ainsi
consistera a analyser les effets de I'humidité, fmrsollicitation d’éprouvettes lisses et
entaillées avec un faible rayon en fond d’entailede la triaxialité des contraintes afin de
pouvoir mettre en place in fine un modele robustengttant la simulation du comportement

de structures réelles complexes, sollicitées eag#uet d’estimer ainsi leur durée de vie.

La troisieme tache s’attachera a analyser les miéaas de déformation et
d’endommagement du matériau. De la microstructaigale, I'objectif sera de déceler les
transformations en cours de déformation, puis Ilétion de 'endommagement. Une analyse
microstructurale sera réalisée, a partir d’essamerrompus, pour décrire I'évolution de la
microstructure initialement observées. L'analyses f&cies de rupture permettra de définir

les mécanismes responsables de la rupture finale.

Enfin, la derniere tache consistera a modélisercapkisieurs méthodologies différentes
la mécanique de 'endommagement et de la ruptutilisation de I'approche globale de la
mécanique non linéaire de la rupture aura pour chfede proposer une courbe maitresse
permettant de définir une durée de vie, pour ungcsire fissurée. Une méthodologie de type

« ingénieur » sera proposée pour calculer la dulléevie résiduelle d’une structure fissurée.

-4-
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Enfin des modéles multi-mécanismes, physiqueméintési@t dédiés au calcul par EIéments
Finis, seront développés pour modéliser le compoeted de structures en PA6. Une
modélisation couplée entre comportement et endoramewgt sera proposée afin de tenter de
prendre en compte lI'ensemble des résultats et usimcis apportées par les taches

précédentes.

Cette étude devrait permettre d’aboutir a la préidic de la durée de vie de structures

complexes en PAG sollicitées en fluage.
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Ce chapitre a pour objectifs d'introduire les pripgles notions abordées dans I'étude
générale et de caractériser le polyamide 6 utiliSs@us présenterons donc ici la structure
moléculaire et quelques caractéristiques fondamesatdes polymeres semi-cristallins. Les
principales techniques, utilisées dans notre étymbeyr caractériser le PA6 seront décrites
ensuite en précisant certains de leurs avantagéscenvénients. Nous terminerons par une

caractérisation physico-chimique et microstructerdu PA6 de I'étude.

l.1. Structure et Morphologie des polymeres semi-cristallins

[.1.1. Chaine macromoléculaire

Un polymere est formé a partir d'un fondu. Il eshgtitué de chaines organiques
polymérisées, c’est a dire de chaines organiquesgrd@de taille appelées chaines
macromoléculaires qui vont s’organiser de faconsptw moins aléatoire au cours de
I'élaboration du polymére (refroidissement & padiir fondu)-57°%. Pour qu’un polymeére
cristallise, il est nécessaire que sa chaine masémulaire montre une forte régularité, mais
aussi que sa cinétique de cristallisation ne sast gpop lente. Les polyméres cristallisables
auront une régularité configurationnelle des motigssi qu’'une conformation globale
réguliere (zigzag planaire ou hélice pour les pasas thermoplastiques). Cette possibilité de
configuration réguliere des macromolécules est lappdacticité. On distingue les
enchainements isotactiques, pour lesquels touatteses de carbones asymétriques d’'une
méme chaine possédent la méme configuration (Figira)), et les enchainements
syndiotactiques, pour lesquels les atomes de carbasymeétriques successifs sont
régulierement de configuration absolue opposéau(Eitr1b)). A l'inverse, en cas d’absence
de régularité configurationnelle, le polymeére dastathctique. Les chaines macromoléculaires
ainsi composées ainsi que celles formant une covdioon de pelote statistique ne pourront
pas cristalliser et resteront & I'état amorfe®.

Cependant, la perfection de la stéréorégularitépddaméeres n'existe pas et la moindre
irrégularité dans I'enchainement des motifs mones&@omposant la chaine, ou la présence
d’'une ramification par exemple, va avoir pour effetmodifier, de limiter, voire d’empécher
la cristallisation. C’est pourquoi les polymeresiatycristallisé sont appelés polyméres semi-
cristallins car ils ne sont rigoureusement jamatieeement cristallisés : matiére cristallisée et
matiere amorphe s’organisent pour coexib;%?zl.
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Figure I-1 : a) Conformation isotactique du polypsdene et b) syndrotactique du
polychlorure de vinyle

[.1.2. Lamelles cristallines

Lors de la cristallisation, les chaines macromd&ms réguliéres, qui peuvent mesurer
quelques micrometres de longueur, s'organisente eteplient pour former des lamelles.
L'épaisseur et la régularité de ces lamelles dépdndies conditions de cristallisation mais
aussi de la rigidité de la chaine, des ramificatiendes défauts d'enchevétrenferit?. Ces
imperfections favorisent les connexions entre lasielles : elles sont reliées par des
morceaux de chaines macromoléculaires appartendiautres lamelles : ces pontages sont
appelés chaines liens. Parfois, la chaine macrauiaiée est mal repliée et forme des
repliements. A la périphérie des lamelles, les rddsiliens, les repliements, les bouts de
chaines et les impuretés ne peuvent pas cristadtiseont former une phase amorphe appelée
phase amorphe inter-lamellaire.

[.1.3. Structure sphérolitique

a. Phase amorphe intersphérolitique

Simultanément a leur formation et a leur croissaleselamelles peuvent s’organiser pour
donner naissance a des sphérolites. Les sphérebigsgénéralement de forme sphérique
dont la taille, dépendant généralement des comditide refroidissement, peut varier du
micrometre au millimétre. Ces derniers sont comésitd'un ensemble de cristallites radiales
encastrées dans une matrice amofpHe&”, croissant & partir d'un centre pour occuper tout
l'espace offert®EN Un sphérolite croissant en trois dimensions présedonc une
enveloppe sphérique. Cet aspect se maintient pusguencontre avec d'autres sphérolites. A
la fin de la cristallisation, ils présentent finalent un contour d’aspect polygof4i©°.
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CHAPITRE 1 : CARACTERISATION DU MATERIAU

Les observations expérimentales au microscoperétegtie™*" ou par le biais de la
diffraction X aux petits angles (SAX$F°® montrent que les sphérolites sont constitués de
cristaux lamellaires dans lesquels les chainesrsphiées sur elles-mémes (Figure 1-2).

'\_«%\.?-‘-
(a) (b)
Figure I-2 : lllustration schématique de la morpbgle sphérolitique, a) Sphérolite, b)

Lamelle

Comme pour I'espace inter-lamellaire, I'espacersgkérolitique contient tout ce qui n'a
pas pu cristalliser : chaines liens, bouts de esaimdditifs, imperfections, impuretés
(Figure [-3).

. Crztallize lamellaire a
AT e chanes repliées

U Dlalfonle de lizison

: }..flvfatf:rmu amamphe
Surface du spherolite

0
&

Figure I-3 : Description d'une structure sphéraitie[“"-*

Il existe alors deux principaux domaines constitlgghase amorphe dans les polyméres
semi-cristallins : le domaine inter-lamellaire @diomaine intersphérolitique.

b. Propriétés optiques des sphérolites

La direction de croissance des sphérolites estréatibn radiale, elle correspond a une
direction cristallographique bien particuliére. ebrganisation, associée a un caractére
fortement anisotrope des cristaux polymeres leurafecent des propriétés optiques
intéressantes. Observées en microscopie optigue eotariseur et analyseur croisés, ils
présentent généralement des extinctions en formerodi@ de Malte selon les axes du
polariseur et de I'analyseur (Figure 1-4).
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Figure I-4 : Observation de deux sphérolites enssance par microscopie optique en
transmission en lumiére polarisée. L'anisotropi¢igpe des lamelles fait apparaitre des
extinctions en forme de croix de Malte selon lessadu polariseur et de I'analyselifV®®!

I.1.4. Caractéristiques des polymeéres semi-cristall  ins

a. Température de fusion

La température de fusion d'un polymeres)(Ppeut donner des informations sur sa
morphologie et, en particulier, sur I'épaisseur teaelles cristallines. L’équation (I-1) de

[SA;IiUle:ég]-Thomson donne la variation de€eh fonction de I'épaisseur des lamelles cris&sdlin

T, =T, [1- 225 (I-1)
7 aH,

avecg,

T, , latempérature de fusion d'un cristal de tailénie ;

AH, I'enthalpie liee a la surface de base des diistal

¢, I'épaisseur des lamelles cristallines ;

AH, , I'enthalpie de fusion pour un cristal de polymere

Il est également possible d’analyser les pics deofuet d’en déduire une distribution en
taille des cristallite§'N80,

b. Température de transition vitreuse

D’une maniere générale, le caractere désordonnka gdnase amorphe lui confere un
certain degré de liberté. L'amplitude de ces mouwsms va fortement dépendre de la
température et connait généralement deux régirhest possible de définir une température,
appelé température de transition vitreusg,(qui délimite ces deux régimes. En dessous de
Ty, l'agitation thermique est insuffisante pour pettrade mouvement dans la phase amorphe,
elle est a I'état vitreux. Au-dessus dg Magitation thermique est suffisante pour permeetin
mouvement interne de la phase amorphe : elle d&ttai caoutchoutique. La notion de
température de transition vitreuse est essentiptler comprendre le comportement
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meécanique des polymeres semi-cristallins. Au-dedsu§, les polymeres semi-cristallins se
déforment beaucoup car leur phase amorphe a EBétaitchoutigue permet d’accommoder
des déformations de grande amplitude. Par contralessous de Jla phase amorphe se
déforme trés peu et peut alors étre plus fragikelgphase cristallin® 2.

Il est important de noter que de nombreux parammesteucturaux influent sur la
température de transition vitreuse des polymérmsniplesquels la tacticité, la masse molaire
ou la présence de groupes latéraux volumineux.

c. Taux de cristallinité

Dans un polymeére, la quantité de matiere crist@lipar rapport a I'ensemble de la
matiere représente le taux de cristallinité du pa@lge. Il peut varier pour un méme polymeére
et dépend principalement de la méthode de cristditin employée ainsi que de la cinétique
de cristallisation.

|.2. Elaboration et étude du Polyamide 6

[.2.1. Le Polyamide 6, un polymere technique

a. Historique

Le développement des polyamides est extrémemenaudiédéveloppement de deux
représentants de cette famille de polymeres : Igapide 6,6 (PA6,6) et le polyamide 6
(PA6) pour des raisons historiqu&&"7.

La premiére synthése du paly§aproamide) a été réalisée en 1889. Cependamieste
gue dans les années 1930 que l'intérét pour laereoh de voies de synthése des polyamides
n'a réellement été suscité. Pendant cette péribel®s équipes de chercheurs travaillaient
parallelement a I'élaboration de polyamides syighés fiables.

Aux Etats-Unis, chez Dupont de Nemours Company, WCHrothers et ses associés
entreprirent I'étude systématique de la synthesepdé/amides et leurs travaux de recherche
fondamentale se traduisirent par le dép6t de plusierevet sur les polyamides : les résultats
obtenus montraient le grand intérét de ces nouve®igriaux sous forme de fibres textiles et
avec en particulier en 1936 la mise au point du ®8 a partir d'acide adipique et
d'hexaméthylene diamine. De lautre cO6té de ['Aidme, en Allemagne chez
IG-Farbenindustrie, les recherches menées par litackcamenérent a la découverte d'une
voie de synthese du PA 6 par polymérisation decBprolactame en présence d'une petite
guantité d'eau.

Le développement industriel de ces deux polyméréséaaccéléré lors de la seconde
guerre mondiale. Pour faire face a la pénurie de gtilisée a des fins militaires notamment
pour la fabrication des toiles de parachutes etngemenfort de pneus d'avions, la production
commerciale des matiéres plastiques filables etteddes a été lancée. Dés octobre 1939, le
nylon (désignation commerciale du PA 6,6) faisaih spparition sur le marché ameéricain
suivi en 1940 par le PA 6 sur le marché allemand.
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Apres la seconde guerre mondiale, une diversitioaties applications faites des PA 6 et
PA 6,6 a des domaines autres que textiles s'esé@pujourd’hui on les retrouve notamment
dans les secteurs industriels suivant :

= automobile ;

= ¢lectricité, électronique ;

» industrie agro-alimentaire ;

= ¢électroménager ;

= sports et loisirs ;

» emballage médical ;

= divers (roulettes de caddies et chariots...).

La mise au point de nouveaux types de polyamiess shsuite développée pour satisfaire
des applications plus spécifiques.

b. Synthese du PA 6

Le polyamide 6 (PA 6) est un polymére semi-crigtatlont la formule est donnée a la

Figure I-5.
H«%NH — CH, §5— C %OH
|
0
Figure I-5 : Formule chimique du PA 6
La voie de synthése principale du PA 6 est la pélysation par ouverture de cycle de

I'e-caprolactame (monomere cyclique) par hydrolysedteCapproche consiste a chauffer le
monomere a environ 250°C en présence d'une petdatite d'eau. L'aminoacide linéaire
ainsi formé réagit ensuite avec le caprolactammaeiére a former un aminoacide possédant

un nombre important de fois l'unité de répétitianrdotif PA 6. D'autres voies de synthese
peuvent étre utilisées pour obtenir du PA 6 comareegemple la polymérisation anionique.

c. Morphologie cristallographique

Le PA 6 possede la particularité de créer un séssau d'interactions inter-chaines
relativement fortes : entre les groupements carlleo@rO et amide -NH s'établissent des
ponts hydrogéne (Figure I-6).
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Figure I-6 : Liaisons hydrogénes entre les grougssdes -NH et C=0 de deux molécules
voisines

La macromolécule de poly(caprolactame), en dépitsdelongueur et de la relative
complexité de son architecture, peut, sous un ioertaombre de conditions
thermodynamiquement favorables, former des arraeg&rmtridimensionnels réguliers que
I'on qualifie de domaines cristallins ou cristatit

Il'y a cristallisation partielle du polymere : Idement les chaines se replient et s’orientent
parallelement les unes aux autres, liées par dessaontermoléculaires de Van der Waals ou
des ponts hydrogéne [KEL57, KOE68, DRE70, CAN69]. distribution dans l'espace des
groupements amide et carbonyle de la macromoléaulafluencer la structure et la stabilité
des phases cristallines du polymére. Théoriquendenty conformations peuvent exister dans
les polyamides : la conformation parallele (FiglHé a)) et la conformation anti-parallele
(Figure I-7 b)). La morphologie de ces conformadiest dictée par I'établissement de liaisons
hydrogenes entre les groupements -NH d'une chalas groupements C=0 de sa voisine.

moléculaires dans le PA 6 :

a) Conformation paralléley : les

Figure I-7 : Conformations théoriques
possibles des chaines macro-
g chaines se décalent toujours dans la

b p-t-0= méme direction d’une distance fixe,
b) Conformation anti-paralléle: : les
chaines se décalent alternativement
T o e dans une direction et son opposée
5 5 d’'une distance fixe.

Pour le PA 6, la conformation anti-parallele, appgbhase, est thermodynamiquement
stable. La conformation paralléle est moins favieratun point de vue thermodynamique car
elle entraine de plus grandes contraintes aux ebdinpliquées. Ces chaines ne peuvent en
effet plus conserver leur conformation zigzag carteshent dépliée et des torsions des
liaisons amides d'un angle d'environ 60° hors dun gle la chaine carbonée sont imposées
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pour réaliser les liaisons hydrogene. Ces caratigues décrivent la phagedu PA 6 qui est
une forme métastable.

La répétition de ces liaisons hydrogéne entre esaadjacentes de PA 6 conduit a la
formation de feuillets de chaines de polymére i @mpilement forment des domaines
cristallins possédant des structures cristallogop@s bien précises. Dés lors, il est possible
de différencier les deux principales phases clisea par diffraction des rayons X (DRX). De
nombreuses études se sont intéressées a cetteénasdion de la structure du PA 6 : citons
par exemple Arimoto, Holmes, Kohan, Aharoni ou Myf{R!65: HOLSS, KOHIS, AHAI7, MURSL| g
la diffraction des rayons X constitue un outil deoix pour I'étude de la morphologie
cristalline du PA 6, d'autres technigques expérialest peuvent néanmoins étre utilisées.
Parmi celles-ci figure la spectroscopie infrarougéransformée de Fourier (IRTE™?
NAI0S] |3 résonance magnétique nucléaire (RMN) & IsitkideHATO0: OKABS, DEVO2, POWSD, TAVOS,
MAT99] et I'analyse calorimétrique différentielle (DSEY?.

[.2.2. Technique de mise en forme

Le PA 6 de I'étude a été obtenu sous forme de pfadé@paisseur 10 mm et de dimension
610 x 1230 mm. Les données matériaux fourniesgaotiété Angst & Pfister sont données
en Annexe 1. La réalisation des plaques utilisées fusinage des éprouvettes nécessaires a
la procédure expérimentale (Chapitre Il) a été mitepar le principe de coulée monomere.
Cette méthode consiste a verser la masse de moadomelue dans les moules dans lesquels
le polyamide est polymérisé par une réaction chimigontrolée pour sortir des pieces
moulées ou des demi-produits pour usinage. Cettenigue signifie une amélioration
importante des propriétés typiques de la matiesr, gpmparaison a l'extrusion ; elle
augmente le taux de cristallinité et assure undlened homogénéisation de la structure
moléculaire et confere au matériau une certairteogi® de ses propriétés mécaniques.

Par rapport au polyamide 6 extrudé, le polyamidm@é est un matériau présentant un
profil de propriétés convaincant : meilleure saédmécanique, résistance a l'usure plus
élevée, meilleure stabilité dimensionnelle, meikerésistance au fluage et reprise d’humidité
plus faible.

1.2.3. Vieillissement hydrolytique du PA 6

On peut apprécier I'hydrophilie d’un polymere d'apia teneur en eauwgénéralement
exprimée en pour-cent en masse), qu'’il peut atteiad’équilibre dans un milieu isotherme a
taux hygrométrique constant proche de 100 % HRr@hwétrie relative).

Les molécules d'eau ont pour caractéristiques ipafes d'étre de petite taille et d'étre
polaires, c’est a dire qu'elles auront fortememidence a créer des liaisons hydrogene. Le
vieillissement hydrolytique concerne particuliéremeles polyméres contenant des
hétéro-atomes (azote ou oxygéne), comme c'essldicR@A6YERE),

Les molécules d’eau, en s’'insérant dans le réseacramoléculaire, brisent les liaisons
secondaires entre les groupes polaires portés par othaines voisines et détruisent
partiellement la cohésion mécanique du réseau @mexntant la mobilité moléculaire
(Figure 1-8). En outre, la présence d'eau dang$eau macromoléculaire entraine a la fois
une diminution de la température de transitionevite et un gonflement, lesquels peuvent
étre réversibles aprés dessiccation. Cependarné a®tersibilité peut étre altérée par des
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phénomeénes d’hydrolyse et de relaxation de conémirésiduelles, facilités par I'état de
plastification, et, enfin, par des réarrangementsrpimologiques tels qu’une post-
cristallisation.

:.._.l-,"l-l-- . i —— ey

lindaine — ;-_' ——
a) Processus de coupure statistique des
—  squelettes macromoléculaires

polymére -1 T

tricimensiannel — ] =

Hydrolyse o un .'!'|':..'l'..'tl'|"‘.-|'-|"lﬂi-|i

P—— i ¥ o + H_ ) —

| b) Mécanismes d'hydrolyse conduisant
a des coupures statistiques de chaines

Figure I-8 : Vieillissement hydrolytiqug°"®!

a. Diffusion de lI'eau dans les PA

Puffr et Sebend& " ont donné une représentation générale de la confign spatiale
de l'eau dans les polyamides. D'un point de vuephwogique, I'eau absorbée peut étre
différenciée suivant la nature de la liaison ge&efbrme avec les groupements amides
accessibles de la phase amorphe. L'absorption desutes d'eau se fait uniguement dans la
phase amorphe du polymeére, voire dans une partiersent de la phase amorphe appelée
phase amorphe accessible. La partie cristalling@séralement inaccessible par I'eau. Trois
états de I'eau ont été distingués en fonction deéantité d'eau absorbée par le polymere :

= Les premieres molécules d'eau absorbées forment Idgsons hydrogéne avec les
deux carbonyles C=0 par l'intermédiaire du doublee des atomes d'oxygene. Les
liaisons hydrogene créées ont la méme force, e@te la méme énergie de liaison,
gue les liaisons hydrogénes initialement présetdas le matériau :

v' La liaison hydrogene préexistante entre le grouméroarbonyle C=0 et le
groupement -NH du groupement voisin n'est pas rempu

v' Cette premiére étape sature lorsqu'une molécudel gleur deux groupements
CONH a éte absorbée ;

v' Cette eau est dite fortement liée et possede énésle mobilité.

= Lorsque la quantité d’eau absorbée augmente, léegoent du polymeére entraine un
eloignement des groupements CONH liés par lesoliaishydrogene. Ceci rend
possible I'hydratation de nouveaux centres. Uneeaublécule d'eau va alors se fixer
entre le C=0 et le -NH de deux groupements voisers,réalisant une liaison
CO-HOH-HNRAZ8],
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v Cette nouvelle liaison hydrogéne coupe la liaispdrbigene préexistante dans
le polymere ;

v Cette eau est faiblement liée au polymere ;

v" Ce processus d'absorption prend fin lorsqu'il existe molécule d'eau pour un
groupement amide.

= Lorsque toutes les liaisons hydrogenes ont ét@lem@es par les molécules d'eau, le
gonflement de la matrice et la relaxation des awmipermettent une absorption
complémentaird”M®®: LUN68l - on assiste alors & la création d'agrégats deculets
d'eau.

b. Prise de masse

Des échantillons massiques ont été prélevés daradgques fournies afin de mesurer la
cinétique d'absorption d'eau et la teneur massigagimale en eau. Ces échantillons, de
dimensions 4 x 5 x 5 mm, sont immergés dans de téstillée maintenue a 40°C et seront
egalement utilisés pour la mesure de la transiitneuse du PA6 saturé en humidité. Des
pesées régulieres sont réalisées afin de suivield®on de la prise d'eau dans les
échantillons. Afin de suivre la cinétique de diftus le rapport entre la prise de masse et la
masse initiale est tracé en fonction du temps (Eidn9).

On note une bonne reproductibilité des résultatdesud échantillons testés. Le processus
de diffusion suit le modéle de Fick : en début degyson, les courbes sont linéaires par

rapport a\t. En toute rigueur, la diffusion est dite fickiensi elle vérifie les deux lois de
Fick [CRAT1 .

= La premiéere loi traduit I'hypothése que le gradidat concentration, moteur de la
diffusion, induit un flux qui lui est proportionnel

= La seconde loi correspond au bilan de conservaliéda matiere au cours du temps.

Crank a proposé des solutions mathématiques agoesiéns pour différentes géométries
et conditions aux limites. Cependant pour des ddlmars massiques, les effets de bord ne
peuvent étre négligés et un facteur de forme diitiis en compte dans ces solutiGH5®!
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Figure 1-9 : Evolution de la prise de masse d'édhilms massiques immergés dans l'eau a
40°C en fonction du temps

L'objectif de ce vieillissement étant d'étudiectanportement du PA6 saturé en humidité,
nous ne développeront pas ces points sur la difiudans ce mémoire. La Figure 1-9 montre
clairement que la masse des échantillons augmeniregiteindre un maximum puis diminue
ensuite. Dans les conditions expérimentales préssniprécédemment, le temps de
vieillissement pour atteindre la prise de masseimabe est estimé a 3 mois. La valeur de la
prise de masse maximale de 5,8 % est plus failddajualeur donnée par la fiche fournisseur
(Annexe 2) mais s'explique par un phénomeéne dévéass qui s'opére dad a I'hydrolyse par
l'eau du polymére qui rompt des chaines macromigiiges 5729 YAC731 Ce phénomeéne
apparait rapidement apres qu'une quantité suffisarhimportante d'eau soit absorbée. Une
compétition entre prise de masse par sorption déqerte de masse par lessivage s'opere :
Au maximum de prise de masse, les deux phénomé&mslibrent puis le lessivage devient
majoritaire en terme d'évolution massique et latellu pourcentage massique s'opere. Des
propositions de modélisation de cette chute de enas$ par exemple été proposées par
Xiao & Shanahaf%".

Ces résultats expérimentaux constitueront la rébéere expérimentale pour le
vieillissement des éprouvettes utilisées pour éwutk comportement mécanique du PA6
saturé en humidité. Dans un souci de reprodudébde nos résultats, nous choisirons de
solliciter les éprouvettes lorsque que leur prisendhsse se situera au maximum défini par la
courbe de la Figure 1-9 (section 11.3).
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|.3. Caractérisation

1.3.1. Physico-chimique

a. Microsonde de Castaing

Nous nous sommes attachés a vérifier que la comgosidu matériau fourni
correspondait bien a celle du polyamide 6. Poua ekléchantillons ont été prélevés a
différents endroits de la plague et des mesurasi@drosonde de Castaing ont été effectuées.
La microsonde de Castaing est une méthode d'anajyseconsiste a bombarder un
échantillon avec des électrons, et a analyser éetsgp des rayons X émis par I'échantillon
sous cette sollicitatioft"N*.

Les résultats des mesures de composition chimiguigdes suivants :

H C N O
Echantillon 1 54,8 34,9 5,4 4,9
Données Echantillon 2 55,0 34,3 6,2 4,5
expérimentales Echantillon 3 53,1 37,1 5,5 4,2
(% atomique) Echantillon 4 53,8 36,1 6,0 4.1
Moyenne 542% 356% 5,8% 4.4 %
Données Nombre d’atomes 11 6 1 1
théoriques % atomique 57,9% 316% 53% 53%
Echantillon 1 8,9 69,0 12,0 10,1
Données Echantillon 2 7.3 70,0 12,4 10,3
expérimentales Echantillon 3 8,4 69,2 11,8 10,5
(% massique) Echantillon 4 8,1 69,5 12,5 10,0
Moyenne 82% 694% 122% 10,2%
Données Poids 11 72 14 16

théoriques % massique 9,7% 63,7% 124% 142 %

Tableau I-1 : Composition chimique du matériau four

Il est nécessaire de préciser que cette techniguyeermet pas de mesurer avec précision
les éléments légers (de faible numéro atomiquet B ealcul des concentrations en élément
Hydrogéne s'est fait par soustraction sur une b@8eCependant, cette technique confére une
profondeur de pénétration supérieure aux autresnigges applicables pour ce type de
mesure [ROBO04].

De plus, les éléments constituant le PA6 étant telativement Iégers, cette technique

reste assez imprécise. Aussi les valeurs mesueséant assez proches de celles calculées
théoriguement. Nous pouvons donc considérer qus sammmes en présence de PA 6.
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b. Modulated Differential Scanning Calorimetry

La technique de Modulated Differential Scanningd@iatetry (M.D.S.C.) est utilisée pour
déterminer, en plus de la température de fusiofférdntes caractéristiques des produits
etudiés, en particulier I'enthalpie de fusion sttEmpératures de transition, mais également le
taux de cristallinité dans le cas d'un polyméreisaistallin [REA9% HUT9l parmj les méthodes
instrumentées, basées sur l'analyse thermiquejy&ncalorimétrique différentielle est celle
qui a la meilleure reproductibilité pour la détemation de la température de fusithf®”.

La DSC conventionnelle (Differential Scanning Catwetry) consiste a mesurer la
différence de flux de chaleur a apporter a deunsats, I'un contenant I'échantillon et I'autre
contenant une référence, de maniere qu’ils suivexdctement la méme rampe de
température. En DSC modulée (MDSC), on utilise ftmqgipe expérimental qu'en DSC
classique, mais une oscillation sinusoidale derap€rature (modulation) est superposeée a la
rampe de température conventionnelle. La tempé&dtute I'échantillon vaut, a un instant t :

T({t)=T, +at+fS.sin(atl) (I-2)
avec,
To, la température de départ de I'essai ;
a, la vitesse de chauffe ;
3, F'amplitude de la modulation ;

w, La fréquence des oscillations.

Pour balayer une large plage de température, noossadémarré les essais a
To=-40 °C pour le PAG6 sec et a -80°C pour le Patbi® en humidité.

Nous avons également estimé que la vitesse defehauplus adéquate pour déterminer
les températures de transitions du PA6 était2°C/min. Il s’est avéré qu’une amplitufale
+/- 2°C nous donnait les meilleurs résultats. lém@lrence des oscillations se détermine en
rapport avec leur amplitud& Nous avons réglé une oscillation de la vitessehdauffe de
+/- 2 °C par minute, soit un paramétoeégal & 2060 s*.

Ces valeurs ont été déterminées expérimentaleraprégs avoir testé plusieurs jeux de
parametres. Elles permettent ainsi une meilleusmntification du point d'inflexion, peu
marqué dans notre cas et difficilement identifigiber les autres jeux de paramétres étudiés.
Nous avons ainsi acces a la température de tr@msitreuse § avec une précision accrue.

La vitesse de chauffe résultante est donc parflis m@pide, parfois plus lente, que la
vitesse de chauffe linéaire sous jacente représqudé le parameétra. Cette évolution de
température non plus constante mais modulée sihisoient est utilisée de facon a pouvoir
déconvoluer le signal obtenu par transformées dei€ioen un signal réversible et un signal
irréversible. Cette méthode est particulieremenér@ssante lorsque I'on s’intéresse a des
matériaux dont les transitions vitreuses sontfagdement marquées, comme le PAG, la DSC
conventionnelle ne pouvant faire la part du bruidee signal lors des transitions. En utilisant
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la MDSC, le signal réversible n'est pas bruité [gapassage de phénomenes irréversibles
(perte d’eau, recristallisation, ...) contrairement signal irréversible qui présente des
fluctuations dues a ces phénomeénes (Figure I-LONsanmoins, méme avec la technique
MDSC, la transition vitreuse du PA6 n'est pas fpeésnonceée sur le signal réversible
(Figure 1-10). JIN"™4 a montré que sa détection est d'autant plus iffoue les taux de
cristallinité et d'orientation de I'échantillon s@teves.

Afin de réaliser nos mesures et de s'assurer depeoductibilité des résultats, des
echantillons de PA6 de quelques milligrammes soélepés et placés dans des creusets en
aluminium. L'expérience s'effectue en mesuranifférdnce de flux de chaleur entre I'un de
ces creusets et un creuset identique vide. Le Isignarsible présente un point d'inflexion
caractérisant la température de transition vitrdyg&igure 1-10). La fusion est une transition
endothermique qui, au cours du chauffage, faitgrass matériau d’'un état solide cristallin
ou amorphe a un état liquide. En calorimétrie tagérature de fusiongTest déterminée a
partir de 'extremum du pic de fusion (Figure I-11)

T -0,021
-0,022
-0,023
-0,024

+-0,025

Flux de chaleur (W/g)

+-0,026

Flux de chaleur réversible (W/g)

+-0,027

-0,028

Température (T)

-0,125
-0,130 1-
0,135 1

-0,140 1

Flux de chaleur réversible (W/g)

045 b e
-45 -40 -35 -30 25 -20 -15 -10
b) Température (C)

Figure I-10 : Mesures MDSC des transitions vitreuda PA6 a) sec et b) saturé en humidité
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Figure I-11 : Mesure MDSC de la température etaleraleur de fusion du PA6 sec

L’enthalpie de fusiomAH¢ est I'énergie nécessaire a la fusion et elle aktutée par
intégration du pic DSC en fonction du temps. Lextda cristallinitéy. est calculé a partir du
rapport entre I'enthalpie de fusion de I'échantillet celle du méme matériau entierement
cristallisé :

o =AMy, —AH
© AHlitt

crist

(I-3)

Avec,

AH (. I'enthalpie de fusion, en JFgmesurée sur le thermographe MDSC ;

AH ., l'enthalpie de cristallisation, en 3,gnulle pour notre matériau (pas de pic de
cristallisation) ;

AH,, l'enthalpie de fusion d’un échantillon 100 % aitin, en J.g, obtenue dans la
littératurel“°°,

Les résultats obtenus par MDSC sont relativementodrictibles et en accord avec la
littérature. lls sont récapitulés dans le Tabledu |

L PAG6 PAG6 saturé en
Donnees e
sec humidité
Température de transition 52° 0
; -25°C
vitreuse | C

Température de fusion:T 220°C
Taux de cristallinité 43 %

Tableau I-2 : Données mesurées par MDSC pour le $&&6et saturé en humidité
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Le taux de cristallinité, Iégérement supérieur doxinées théoriques, s’explique par le
procédé de mise en forme : la coulée monomére esswr augmentation de la cristallinité
dans le matériau. Les valeurs de la températuretratgsition vitreuse expliquent les
différences de comportement entre le PA6 sec BAR saturé en humidité. A I'ambiante, le
PAG6 sec est en dessous de sa température deitnangiteuse alors que le PA6 saturé en
humidité est au dessus, ce qui lui confére une glasde mobilité moléculaire, facilitant le
glissement des chaines entre elles. Il est aigs krgement démontré que lg des
polyamides 6 peut subir des variations tres impbeg en fonction du taux
d1hum|d|té [KHA95, KHA97].

Il est important de noter que les échantillons @& Baturé en humidité sont immergeées
dans l'eau avant de réaliser les mesures MDSCeésarpgtion étant relativement rapide, il est
primordial, pour assurer une bonne reproductibdéé mesures, de prélever les échantillons
immergés et de les placer dans les creusets aiedenoment, juste avant de lancer le
processus expérimental, pour s'assurer d'une satuesn humidité maximale.

[.3.2. Microstructurale

a. Microtome

La microtomie consiste a découper des lames midaas un échantillon massif. Il est
alors possible d’observer a la fois les lames nsndécoupées mais aussi la surface de
I’échantillon massif qui a alors subi un surfacadde.microtome permet de faire des lames de
dimension comprise entrauth et quelques dizaines de microns. Le préfixe @ eryient du
fait que ces appareils peuvent étre équipés d’'apoditif de refroidissement a I'azote qui
permet de découper des échantillons jusqu’a ladeayre de I'azote liquid&©CR!

Pour le PAG6 sec, la procédure expérimentale ayamiélles meilleurs résultats a consisté
a découper des lamelles de 2 microns d'épaisskaidé d'un couteau de verre a I'ambiante.
Le couteau de verre a l'avantage par rapport artee lde tungsténe traditionnelle d'étre
facilement remplacable et recyclable. Pour amélitrelécoupe tout en se déchargeant des
contraintes lourdes d'un refroidissement a l'aligtéde, un aérosol non statique est utilisée
afin d'abaisser la température en surface de héitha a découper. L'autre avantage confére
par ce refroidissement, qui peut atteindre des éeatpres de -50°C, est que l'on peut
totalement controler la température de la découpenjester facilement celle-ci afin
d'optimiser la qualité de la découpe, en obtenastldmelles qui ne s'enroulent pas sur elle-
méme, comme a l'ambiante, ou qui soient trop feagilA la température optimisée, les
lamelles glissent le long du couteau et sont ré@gs¢afin d'étre placées entre lames et
lamelles pour étre observées au microscope op#aguansmission. Afin de figer les lames
découpées et faciliter la pose entre lame et lanate solution a base d'huile de bois de
cedre est utilisée, avec l'intérét d'avoir le ménakce de réfraction que le verre. Cette huile,
relativement visqueuse, facilite la dépose horialentle la lamelle prélevée et permet d'éviter
la présence de bulles d'air entre les lames etliesrde verre.

En observant ces lamelles prélevées au microsquigue avec polariseurs et analyseurs
croisés™M*¢% nous distinguons deux zones : un cceur globalefisetope et une peau
d'environ 6@m ou la texture cristalline apparait différenteadtle du cceur (Figure 1-12 et
Figure 1-13). De plus, on ne constate pas d'oriemtaarticuliere de I'organisation cristalline
dans la zone cceur (Figure 1-14 a)). Il est diffigile se prononcer sur la valeur du diamétre
moyen des sphérolites étant donné que leurs frestige sont pas bien distinctes et semblent
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s’interpénétrer (Figure 1-14 b)). Néanmoins, leiantetre moyen semble avoisiner lequi0
mais on note une variabilité importante des mesures

i

Ceeur

Figure I-13 : Mise en évidence au microscope opida deux domaines microstructuraux
distincts

Figure 1-14 : Observation de la microstructure ddaszone de cceur - a) Mise en évidence de
I'isotropie - b) Observation de I'enchevétremert sighérolites

-25-



CHAPITRE 1 : CARACTERISATION DU MATERIAU

A partir de ces observations, nous pouvons affirgee la cryomicrotomie permet
d'identifier rapidement le type ainsi que les disiens caractéristiques de la microstructure
de notre PA6. Cependant cette technique n'estysisasnment performante pour aboutir a
des observations et des mesures de qualité ;dessttaissées par le couteau sur les surfaces
ainsi qu'une légere déformation de la microstrechar le passage de celui-ci sont autant de
points pénalisants pour la précision de I'obsemvatit des mesures.

b. Microscopie Electronique a Balayage

L'application de la Microscopie Electronique a Balge (M.E.B.) aux polymeres a déja
permis, dans de nombreuses études, de révélerctasimucture. Dans le cas des matériaux
polymeéres, la sensibilité a I'échauffement assadié&aractére non-conducteur du matériau
conduisent & prendre d'importantes précautions ldgmrgparation des échantillofs’**,

Les M.E.B. classiquement utilisés nécessitent @esians d'accélération de quelques
dizaines de kilovolts (kV) et une forte métallisatidu matériau, ceci au détriment des détails
d'observation. Aussi les M.E.B. a effet de champmeé¢tent de travailler a des tensions
d'accélération de quelques kV seulement avec dlertes qualités d'observation. Toutes les
observations décrites par la suite ont été réaliséec ce dernier type de microscope : un
microscope Zeiss Gemini 982 a été utilisé dane éttdd" R,

Avant toute observation, la préparation des éclamsi sera réalisée en reprenant chacune
des étapes décrites ci-dessous :

= Un dépbt de laque d’argent sur tout I'échantilloiweptée sur la zone a observer. Ce
dépbt permet d’éviter tout dégazage de I'échamtitlans I'enceinte du M.E.B. lors de
la mise sous vide d'une part, et assure une bamductivité d'autre part.

» Les échantillons ont été métallisés a l'aide dépdtl d'or-palladium d'environ 3 nm,
pour éviter I'accumulation d'électrons a la surfaceassurant une bonne conductivité
sans nuire a I'observation.

= Enfin, pour mettre en évidence le relief présemtigsurface, le détecteur a électrons
secondaires sera utilisé.

Grace a ces deux dépots, il est possible de tlawvaildes grossissements relativement
importants pouvant atteindre 100 000 fois, permétiamise en évidence de détails de l'ordre
du demi-micron. Il est néanmoins nécessaire deiggeéque le choix de la tension
d'accélération et de la distance de travail ainsilg rapidité de mise au point sur I'échantillon
permettront de garder une qualité d'observationmgd¢ en évitant au maximum toute
accumulation d'électrons a la surface de I'échanti* 4,

Sphérolites et attaque chimique

De nombreuses attaques chimiques sont présentéedaldittérature afin de révéler la
microstructure de polymeres. Celle utilisée dangea&ude, présentée a I'Annexe 1, s'inspire
d'une attaque permanganique (KMhQitilisée pour révéler la structure sphérolitiqte
polyéthylene (PE). La réussite de l'attaque chimigécessite que la solution utilisée attaque
préférentiellement la phase amorphe.

D'autres attaques a base de N-méthylpyrrolidone RNMtilisées pour le PA1YAN®],
ont également été envisagées mais n'‘ont pas pefaiteindre des qualités d'observation
comparables a celles obtenues a partir de 'attpgueanganique.
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La principale difficulté d'une attaque chimique idés dans l'optimisation du temps
d'attaque, surtout lorsque celle-ci s'effectue krsipurs étapes. En effet, dans le cas de
l'attaque permanganique, chaque étape de l'attagogcle de lavage a un réle précis et doit
étre optimisé afin d'obtenir le meilleur résultadsgible. Il s'agit d'obtenir le meilleur
compromis entre une attaque de la phase amorpfisasufnent importante pour révéler la
phase cristalline et une attaque de la phaseltinstpas trop importante.

L'attaque chimique utilisée étant relativement dapét agressive, il est important de ne
pas négliger le polissage de I'échantillon poumatire une attaque homogéne sur toute la
surface et ainsi gagner en qualité d'observation.

En observant la Figure 1-15, on peut distingueiretaent les frontieres polygonales des
sphérolites : durant la phase de mise en ceuvreadiériau, ceux-ci se sont développés jusqu'a
s'interpénétrer (cf. 1.1.3). La Figure I-16 perrdgalement de mettre en évidence les lamelles
cristallines : l'attaque chimique a bien dissowt phases amorphes intersphérolitiques et
inter-lamellaires préférentiellement a la phasetalline. On peut également noter que la
phase amorphe intersphérolitique n'est pas traxdéde Elle est méme inexistante entre
certains sphérolites observés a la Figure I-13\nksi, cette attaque permanganique a permis
de révéler une microstructure sphérolitique dordidenétre varie entre 5 et @y, une zone
amorphe localisée entre les sphérolites (phasepdradibre) et entre les lamelles cristallines
(phase amorphe confing&§=%],

Figure 1-16 : Mise en évidence apres attaque chiride la microstructure sphérolitique
(observation M.E.B)
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Cavités et cryofractographie

La cryofractographie permet de révéler la micragtre initiale du matériau sans le
déeformer ni l'attaquer chimiquement. Cette techaigonsiste a plonger un échantillon dans
I'azote liquide pendant plusieurs heures pour &sum refroidissement total. Dans le cas de
cette étude, une lame de rasoir a été préalablemgiantée dans I'échantillon avant
refroidissement, pour permettre de fissurer plysdeament le matériau. La microstructure
obtenue est alors considérée comme représentatileendicrostructure initial&"™*!.

Nous définirons donc a partir de ces facies deureples zones dites "fragiles" dans la
suite de ce mémoire (Figure I-17). Le faciés issualcryofractographie présente un relief
relativement peu perturbé (Figure I-17 a)). En olm® la surface a de plus forts
grossissements (Figure 1-17 c) et d)), on peutndjger un relief constitué de creux et de
bosses, relativement sphériques, et assimilablesjpte-tenu des dimensions, a des
sphérolites et a leur enveloppe. Deux constatsaorg mis en évidence par ces clichés : le
diametre moyen d'un sphérolite est d'enviropm@Figure 1-17 f)) et le mode de rupture est
intersphérolitique. Les observations des zonesilésagles facies de rupture d'éprouvettes
sollicitées en traction et en fluage, décrites aagitre Ill, permettront de valider ce mode de
rupture intersphérolitique, observeé apres cryobfgiephie.

Aussi, a des grossissements encore plus importarfggure I-17 f) et g) met en évidence
la présence de porosité au cceur du sphérolite etlige détaillée sur I'ensemble de la surface
a démontré l'existence de cette porosité dans ttatenicrostructure, en proportion
relativement homogéne (Figure 1-18). Ces cavitésas# tres certainement formées dans la
structure lors de la cristallisation, la vitesseréfoidissement jouant un réle trés important
dans la formation de ces cavitgd”.

Une analyse approfondie de ces clichés a l'aideldaiciel d'analyse d'image a permis de
mesurer une taille de porosité de quelques cerstaleenanometres et un taux de porosité
compris entre 1 et 2 % suivant les zones étudifest nécessaire de préciser qu'il est difficile
d'avoir une estimation précise de la taille et duxtde porosité compte-tenu des faibles
dimensions de ces porosités. Les effets d'ombig gire le manque de netteté di aux forts
grossissements sont en partie responsables decesstudes de mesure.
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Figure 1-17 : Observation a différentes échellasndfacies dit "fragile" — grossissements
progressifs d'une surface fragile a I'observaticumdsphérolite
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ErLIE S i
BCOH EHSHE HAFP

Figure 1-18 : Mise en évidence de la présence degit initiale dans la zone
intersphérolitique

Ce chapitre a permis d'introduire et développer pgicipaux themes auxquels nous

ferons référence dans notre étude expérimentale.

Nous avons ainsi caractérisé le PA6 de notre épateune mesure de ses températures
de transition vitreuse et de fusion, pour le maérsec et saturé en humidité, et de son taux
de cristallinité. Nous avons également présentéplexédés expérimentaux utilisés pour
vieillir le PAG utilisé.

Enfin les observations au M.E.B. aprés cryofracapinie ont permis de mettre en
évidence la présence d'une porosité initiale danmatériau de I'étude. Le mode de rupture

fragile observé sur notre PAG6 est intersphéroliéqu
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Dans ce chapitre, nous allons tenter de retranscl@s résultats expérimentaux obtenus a
partir d'essais de traction et de fluage réalisées des éprouvettes axisymétriqgues. Une

analyse de l'influence de la triaxialité et de hhidité sera également proposée.

Des essais de traction sur éprouvettes lisses amdi &té réalisés pour définir les
paramétres matériau nécessaires a la modélisationcdmportement du PA6 aux temps

courts et plus particulierement lors de la misecharge des essais de fluage.

Les essais de fluage sur éprouvettes lisses peometd modélisation du comportement
du matériau aux temps longs. Une des originali@cektte étude sera la réalisation d'essais
de fluage sur éprouvettes entaillées, avec diftéremayons en fond d'entaille, afin de
constituer d'une part une base de données relatile rupture et d'autre part d'étudier la
sensibilité du temps a rupture vis-a-vis de I'éat triaxialité dans I'éprouvette. Ce type
d’essais de fluage, peu présent dans la littérgtaomstituera ainsi le support a I'étude d’'une

loi de comportement multiaxiale.

Enfin, une étude comparative avec les résultaterais pour le matériau saturé en
humidité sera realisée. Elle permettra de décrimgfluence du vieillissement humide sur le

comportement du PAG sollicité en fluage.

[I.1. Objectif des essais

Avant de présenter les résultats expérimentauxotiee rétude, il semblait important de
décrire la préparation et les motivations de I'étegpérimentale en précisant les choix faits
sur les moyens expérimentaux mis en ceuvre.

[I.1.1. Choix des éprouvettes

Toutes les éprouvettes constituant la matrice a'éBartie 11.1.3) sont issues de la méme
plague de PAG6 fournie par Angst & Pfister (Anneje Afin de s'affranchir des hypotheses
classiques lors de la simulation numérique (Chapiir pour la modélisation 2D (contraintes
planes, déformations planes), des éprouvettes ragisigjues ont été usinées au tour suivant
les normes ASTM D638-91P%# et D2990[P?*°% (Figure II-1). En effet, ces éprouvettes
axisymétrigues présentent l'avantage de pouvalr rdwdélisables en 2D, ce qui permet de
diminuer les temps de calcul tout en s'affrancinisddnypotheses réductrices.
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85

l'usinage des entailles

@ =10 ._._.-..E._.-._._._.L_._._._._._.___._________,___,______,____ @

65 @ =10

3.6 | l sens radial de @ =7.2

Figure II-1 : Géométrie des éprouvettes axisyméegjlisses et position des entailles (toutes
les dimensions en mm)

Pour permettre entre autre d'étudier les effeta tiéaxialité (équation (11-1) ci-aprés), des
entailles, de rayon variant entre 0,45mm et 4mnh,ébéd usinées au centre de I'éprouvette,
comme indiquées sur la Figure II-1, & l'aide d'util@révu a cet effet. Dans la suite de ce
mémoire, les éprouvettes axisymeétriques entailléesrayon fond d'entaille minimal de
0,45mm, seront renommeées en éprouvettes axisymésrifissurées. Le choix de ce rayon
minimal est en partie d0 aux contraintes d'usinggene permettaient pas une précision et
une qualité de découpe suffisante a de plus faialgsns. En effet, pour des rayons en fond
d'entaille plus faibles, les éprouvettes entaill@gparaissaient fragiles, cassant lors de
'usinage ou aprés le moindre choc. Nous justifisrpar la suite les raisons de cette
appropriation de vocabulaire (Chapitre Ill). Nousupons également définir les parametres

suivants (Figure 11-2) :
* 1ple rayon en fond d'entaille ;
= ala profondeur de I'entaille ;
* b lalongueur du ligament non fissuré ;
= R lerayon de la partie non entaillée de I'épraigvaxisymétrique.

Figure II-2 : Photographie des éprouvettes entadiéle I'étude et définition des parametres
géométriques de I'entaille
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A partir de ces parametres géométriques, nous psudeéfinir le taux de triaxialité
maximal (au centre de la section minimale de I'é@pette) des contraintes a partir de la
formule de BridgmarR“, définie par I'équation (lI-1). On note que poesdéprouvettes
lisses, pour lesquelleg est infini, le taux de triaxialité est égal a 1/3.

+in| 142 (11-1)

Pour vérifier l'isotropie du matériau, les éproteetisses ont été usinées, dans la plaque,
dans le sens de la longueur, dans le sens degkeulaet a 45°. Nous ne pouvons pas verifier
l'isotropie dans le sens de I'épaisseur mais renom$ I'hypothése que I'effet de peau mis en
evidence dans la section 1.3.2 disparait lorsudgniage. Nous sommes néanmoins conscients
gue le passage de l'outil lors de l'usinage pdumaidifier les propriétés mécaniques en
surface de I'éprouvette par un effet d'échaufferseidke plastification. Il faut noter que I'on
peut limiter ces effets, compte-tenu de la viséodii matériau de I'étude, en diminuant la
vitesse d'usinage.

Pour s'assurer de la répétabilité des essais pégsdans la suite, les éprouvettes seront
stockées, aprés assechement dans une étuve, dandes&icateurs afin d'éviter toute
absorption d’humidité avant l'essai. Le Silicagelditionné d'un indicateur coloré au Cobalt,
permet de piéger toutes les molécules d'eau emeésentes dans le dessicateur et présente
l'avantage d'étre régénérable a 110°C lorsqu'dasiré en solvant.

Pour étudier linfluence de I'humidité sur le comipment du PA6, des éprouvettes
axisymeétriques lisses et fissurées, saturées en segant sollicitées. Les résultats ainsi
obtenus seront comparés a ceux obtenus pour lerianatéec. Aucun résultat ne sera
cependant accessible pour des conditions d'absoriptiermédiaires.

[1.1.2. Conditions expérimentales

Les polymeres et plus particulierement le PA6, thgslrophile, sont relativement
sensibles a l'environnement. Aussi, pour assurer certaine répétabilité des résultats
expérimentaux, il était indispensable de maitrissrconditions environnementales pendant
les essais. Ainsi, dans la suite de ce mémoires les essais présentés ont été réalisés a
température et humidité contrélées (20°C + 0,2°6086 + 0,5%), dans une salle dépourvue
de toute source de lumiéere excepté celle nécessasaivi de I'essai.

Pour réaliser ces essais, les moyens expérimenégutierement utilisés sont énumérés
ci-dessous (Figure 11-3) :
= Une machine d’essai capable de travailler en teatper, en déplacement et en force ;

= Un capteur de déplacement de type LVDT (Linear &t Differential Transducer),
pour mesurer les déplacements entre les mors ;

= Un capteur de force d’'une capacité de 500 daN ;

= Un capteur laser, pour mesurer les déplacements damone utile, a partir de 2
scotchs placés sur I'éprouvette ;

= Une caméra numérique pour prendre des clichéswas des essais ;
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D'autres moyens techniques ont été utilisés denfgdos ponctuelle : une caméra
thermique a permis de suivre I'évolution de tempéeaau cours d'un chargement de
traction et un systéme étanche a été adapté awageakpérimental pour réaliser des
essais a saturation d’humidité.

Emplacement des
mors de maintien'

Extensometre
Laser

LA i fl il '|
-l I|

Caméra
Numérigue

Extensomeétre LVDT
et cellule de charge

Figure 11-3 : Moyens expérimentaux et d'acquisitidilisés

Pour mesurer les déplacements, deux types d'atiguisint été réalisés simultanément :

une mesure LVDT a permis de mesurer les déplaceneite les mors. Ce type
d'acquisition n'est admissible que si les déplacésnsont homogénes durant la
sollicitation. Nous n'avons accés qu'a des déefoomsiglobales de I'éprouvette ;

une mesure laser a permis de mesurer les déplatedaaTs la zone utile définie entre
des marqueurs spéciaux collés, appelés scotchdadange du manuscrit (Annexe 3).
L'extensometre laser permet de mesurer, par réfiex¢ déplacement entre les bords
bas des scotchs et nous avons ainsi acces a uneeni@sale de la déformation. Ce
systeme est particulierement utile lorsque les rdéitions sont hétérogénes dans
I'éprouvette, ce qui est notamment le cas pour dpuvettes axisymétriques
entaillées et fissurées. Il faut noter que le pmsitement des scotchs sur I'éprouvette
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n'étant pas maitrisé, une mesure de ['‘écartemetidl ientre ces scotchs était
systématiqguement réalisée afin de normaliser tigkonent.

Pour étudier linfluence de I'humidité sur le comement du PA6, les essais seront
réalisés avec les moyens expérimentaux et d'atiquisiécrits ci-dessus (Figure 1I-3). Afin
de conserver un état de saturation en humidité [Epmouvette testée, une cuve étanche a été
adaptée sur le montage expérimental afin de gamkepartie de I'éprouvette immergée dans
l'eau : pour pouvoir fixer I'éprouvette aux mors maintien, seule I'extrémité haute de
I'éprouvette n'est pas immergée.

Cette cuve étanche et transparente, en polycam@batcier inoxydable (Figure 1l-4), a
permis de réaliser les mesures par l'extensonagee.|Les parois transparentes ont également
permis de prendre des clichés au cours des essadeacompléter les informations obtenues
par les moyens d'acquisition.

Figure 11-4 : Cuve étanche utilisée pour les essaigs conditions humides

11.1.3. Types d'essais

Les essais de traction monotone donnent les inftwnsde départ pour la modélisation
du comportement du matériau : relation linéaire man entre les contraintes et les
déformations, Module d'Young apparent, limite [Isiaité, contrainte du plateau
viscoplastique. Les essais de traction sur éprtes/disses ont été réalisés dans le but de
définir les paramétres matériau nécessaires a t#lisation du comportement du matériau
aux temps courts et plus particulierement lorsadmise en charge des essais de fluage. Ainsi,
la limite haute pour les essais de fluage, cornedant a la valeur de la contrainte du plateau
viscoplastique, sera définie.

Les essais de fluage sur éprouvettes lisses vamgtee de révéler la présence d'une
composante de déformation visqueuse et donc délisedle comportement du matériau aux
temps longs.

Les essais de fluage sur éprouvettes fissurées fawariser un état de contrainte
multiaxial dans la section minimale. C'est uneiaatité de cette étude dans la mesure ou les
données expérimentales rencontrées souvent ddietature sont uniguement uniaxiales.
Ces essais vont alors permettre la constitutionalibase de données relative a la rupture : on
mesurera le temps a rupture, netd’dbuverture de I'entaille en fonction du tempstée dans
la suited(t), pour pouvoir traiter ensuite I'évolution devidesse d’ouverture de I'entaille. Une
fois I'éprouvette cassée, on pourra observer legedade rupture a l'aide de différentes
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techniques d'observation, afin de répertorier lescromécanismes de déformation,
d’endommagement et de rupture.

Les essais de fluage sur éprouvettes entailléespaymettre ainsi de faire varier le taux
de triaxialite, défini a I'équation (II-1), et di&tier la sensibilité du temps a rupture vis-a-vis
de cette variable.

Enfin, pour étudier l'influence de I'humidité serdomportement du matériau de I'étude,
des essais de traction monotone et de fluage saugttes lisses et fissurées ont été réalisés
sur des éprouvettes saturées en humidité. Fautentes, nous n'‘avons pas pu effectuer des
essais de fluage sur les différentes éprouvetteslliéas, en milieu humide. Il faut signaler
gue les essais de fluage peuvent durer tres lopgtenes essais les plus longs ont duré plus
d'un mois sans atteindre la rupture, le plus loyapaduré 50 jours. L'essai le plus long mené
a rupture a duré un peu plus de 18 jours.

[I.2. Résultats pour le matériau "sec"

Afin d'étudier le comportement du matériau "see$ €prouvettes utilisées pour réaliser
les essais ont été stockées dans un dessicatetiorfsie1.1). Nous contrélons donc la teneur
massique initiale en eau des éprouvettes ainsiegueonditions expérimentales, en termes de
température et d’humidité. Cependant, nous sommescients que, le matériau étant trés
hydrophile, I'éprouvette ne restera jamais rigoseewent dépourvue d'’humidité en cours
d'essai, notamment pour les essais de fluage amitlité ambiante fera varier la teneur
massique en eau de I'éprouvette. Aussi, les memassiques des éprouvettes, réalisées avant
et apres les essais les plus longs allant jusqujaus ont révélé des teneurs massiques en
eau n'atteignant pas les 1%. Idéalement, il este@viqu'il serait nécessaire de réaliser les
essais dans un environnement anhydre pour totatemattriser l'influence de I'humidité.
Néanmoins, ces conditions expérimentales tres aign@ntes couplées aux résultats des
mesures de teneur massique nous ont conduits mertihfluence de I'humidité ambiante
sur les résultats expérimentaux et a considémalériau comme sec tout au long des essais.

[1.2.1. Traction

Les éprouvettes ont été prélevées a différentsodndet selon différentes orientations de
la plaque afin de s’assurer que le matériau présges proprietés mécaniques homogenes et
isotropes dans toute la plaque (section Il.1.1\rRela ces éprouvettes ont été prélevées dans
trois directions différentes : dans le sens detelieur de la plaque, a 45° et a 90° de cette
orientation. Les résultats obtenus (Figure Il-Suasnt qu’il n’y a pas d’effet d’orientation de
la plaque.
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Figure 1I-5 : Courbes Contrainte/Déformation a 0@

Nous avons choisi d'utiliser 3 vitesses de sodHinitn différentes, pour les essais de
traction, afin d’en étudier l'influence. Les essdéstraction monotone ont donc été réalisés a
des vitesses de déformation comprises entre 0,80P5026 3, vitesse correspondant a la
vitesse maximale admissible par la machine utiligéer ces essais. La plage de vitesses
couverte par ces 3 valeurs n’est certes pas trpertemte mais I'objectif principal est avant
tout d’étudier l'influence de la vitesse de sothtion lors de la mise en charge des essais de
fluage qui sera effectuée a la vitesse maximaleisgilohe par la machine. Nous n'étudierons
donc qu'une décade de vitesse qui couvre largeinatds les variations de la vitesse de
sollicitation lors de la mise en charge des eskaituage.

Nous observons sur la Figure 11-6 qu’il n’y a pasftuence significative de la vitesse de
sollicitation, pour des niveaux de contrainte irdérs a 80 MPa. Les essais sont relativement
reproductibles. Le comportement est relativemerddire jusqu'a 40 MPa. On atteint un pic
de contrainte a environ 6% de déformation puis ileau de contrainte diminue jusqu'a
atteindre un plateau viscoplastique ou le nivealcalgrainte reste relativement stable. A
partir de 20 % de déformation, la rupture finalel'dprouvette va s'initier. La vitesse de
sollicitation influence le comportement du matérssentiellement sur deux aspects :

= Le seuil du plateau viscoplastique diminue avegtisse de sollicitation ;
= Lalimite a rupture diminue avec l'augmentatioraleitesse de sollicitation.
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Figure 11-6 : Courbes de traction a différentesagses de déformation
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A partir de ces essais, nhous avons déterminé éeglgurs suivantes :

= Le module d'Young apparent est de l'ordre de 2\3B@ ;

= La limite d'élasticité, correspondant a la déviatwar rapport a la linéarité, est de
l'ordre de 40 MPa ;

= La contrainte maximale, mesurée pour la vitesseimeal® admissible de sollicitation,
est de 94 MPa ;

» La contrainte limite pour les essais de fluageléfinie & 82 MPa.

pY

Aussi, les clichés obtenus a partir de la camérménigue ont permis d’observer
l'apparition de la striction (Figure 11-7). Ce ph@méne, caractéristique d'une réduction
diamétrale confinée, apparait sur le plateau visstigue, au niveau de contrainte le plus bas
sur ce plateau. On note que la striction se caraetpar une diminution diamétrale et par un
blanchiment caractéristique d’un phénomeéne de atiit!-A 4 (B9 ') 5 70ne strictionnée
peut s'étendre sur pres d'un centimétre en firsai'el faut cependant noter que ce n’est
gu'une observation visuelle et ce ne sera qu'apmesir effectué des observations
microscopiques sur des essais interrompus que pawsons affirmer étre dans la phase de
striction, qui débute tres certainement avantVean de déformation observé visuellement.
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Figure II-7 : Mise en évidence du phénomeéne detsin

Aussi, des observations réalisées en tomograplsiezaees strictionnées ont permis de
mettre en évidence que le blanchiment observéesutlichés de la Figure 11-7 témoigne bien
d'un développement de la cavitation. La Figure mhé en évidence la présence, dans la zone
strictionnée, d'amas de cavités, étirées danskedie chargement, et dont la taille, supérieure
a celle des cavités initiales (Figure 1-18), estqdelques microns. Ces analyses d’'images,
réalisées a I'ESRF de Grenoble, ainsi que la tqaknéxpérimentale associée seront décrites
en détail dans le Chapitre IlI.

L'utilisation d'une caméra thermique a permis dereu'évolution de la température des
éprouvettes en cours d'essai (Figure 11-9). Lehéb réalisés en cours de sollicitation ont mis
en évidence un échauffement relativement homogen@prouvette des les premiers instants
de l'essai. A partir d'un niveau de déformatiorb@le on distingue une zone thermiquement
plus chaude (Figure 11-9a) qui va correspondre azdme strictionnée qui apparaitra
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visuellement a partir de 10% de sollicitation. A4 8e déformation, la température maximale
mesureée atteint méme pres de 60°C au centre deéastrictionnée (Figure 11-9b).

Sens de
chargement

Figure 11-8 : Mise en évidence, sur un cliché 3@ligé par tomographie d'une zone de
100 x 100 x 100 microns, du phénomeéne de cavitdaos la zone strictionnée

:%g?
25
25
24
24
23
23
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207
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Figure 11-9 : Clichés réalisés par caméra thermiquendant un essai de traction : a) a 5%, b)
a 10% et c) a 20% de déformation

Une analyse thermique met donc en évidence liimtiale la striction apparaissant des le
pic de contrainte sur la Figure 1I-7. Une analykes poussée serait cependant nécessaire afin
d'obtenir des clichés plus marquants que ceux pi&sei-dessus (Figure 11-9), notamment au
moment de linitiation de la striction. Néanmoites suivi visuel sur la caméra thermique de
I'ensemble de 'essai laisse entrevoir des peligpsdhtéressantes a développer.

Les principales difficultés expérimentales du matéutilisé pour réaliser ces clichés
résidaient dans la durée relativement courte dsdieet le temps de latence entre deux
clichés. Des essais a des vitesses de sollicitatio lentes auraient certainement permis de
mettre en évidence de facon plus marquante legsesa€noncées précédemment. Cependant,
les objectifs et obligations de notre étude n'@s permis d'approfondir cet axe de travail.

Nous avons ainsi mis en évidence le développemantldanchiment, témoignant d'un
phénoméne de cavitation, dans la zone strictiorsiéee éprouvette lisse sollicitée en
traction. Les observations réalisées en tomographikESRF de Grenoble, décrites au
Chapitre Il (section 1I.1.2), permettront de déer en détail les phénoménes qui
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interviennent et de démontrer notamment I'évolutiontaux de porosité et de la taille des
cavités.

Il faut également noter que le phénomene de stni@pparait lors des essais de fluage. La
microstructure observée sur les essais de tractionotone sera donc transposée sur nos
essais de fluage pour tenter de décrire les méuasisle déformation et d'endommagement
responsables des aspects surfaciques des fagiegtdee.

11.2.2. Fluage sur éprouvettes lisses

Les essais de fluage sur éprouvettes lisses vamepee de révéler la présence d’'une
composante de déformation visqueuse et d'en nseddé comportement aux temps longs.
Ces essais ont été realisés avec le méme matexerimental, des conditions
environnementales identiques et les mémes épragvagtie les essais de traction monotone.
La mise en charge a été réalisée a la vitesse rabximamissible de 0,026sdéterminée lors
des essais de traction. Le niveau de contraintémade imposée de 82 MPa a été déterminé
lors des essais de traction (Figure II-5). La dutés essais et les niveaux de déformation
mesurés ont restreint les niveaux de contrain@ié&la une limite basse de 36 MPa.

Une courbe, représentative de I'ensemble des edsdlsage sur éprouvettes lisses, est
donnée en Figure II-18). On distingue trois stades, définis par I'évotutde la vitesse de
déformation :

» |e fluage primaire, caractérisé par une diminutipmogressive de la vitesse de
déformation ;

= |e fluage secondaire, caractérisé par une vitessed@formation constante qui
correspond également a la vitesse de déformatiofiudge minimale. Dans notre
étude, celui-ci est dit "stabilisé" car il s'étabélativement rapidement et s'étend sur
une durée relativement longue ;

= |e fluage tertiaire, caractérisé par une accélimadie la vitesse de déformation jusqu'a
la rupture finale de I'éprouvette.

La déformation de fluage, définie pakl{Lo)ceep €St Obtenue par soustraction de la
déformation due a I'étape de mise en charge deligette, réalisée a la vitesse maximale
admissible, a la déformation totale. Pour les ssdaifluage sur éprouvettes lisses, nous nous
intéresserons plus particulierement au fluage ko ou sera déterminée la vitesse de
fluage minimale (Figure 1l-1()). Ainsi, a chaque niveau de contrainte, la gkesle
déformation de fluage sera tracée en fonction dyseun diagramme logarithmique, afin
d'obtenir la vitesse de déformation minimale (Fegguil-11 a)). Cette étape s'avére
indispensable pour le calcul des parametres iligéur les lois analytiques de fluage
(section IV.1). Les résultats sont résumés dansTableau Il-1 et illustrés sur la
Figure II-11 b).

Il faut noter que les essais a des niveaux de a@otdr inférieurs & 70 MPa ont été
interrompus avant rupture, lorsque le stade deyéusecondaire stabilisé était atteint, rendant
accessible la vitesse de déformation minimale. iAimsus ne pouvons distinguer sur la Figure
[I-11 a) l'augmentation de la vitesse de défornmaticaractéristique de la phase de fluage
tertiaire, pour ces niveaux de contrainte. Notogale@ment que pour chaque niveau de
contrainte, les essais ont été doublés, voir sjpf@our s’assurer de la répétatibilité des
résultats.
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Figure 11-10 : a)Evolution de la déformation dedlye et b) de la vitesse de déformation
correspondante & = 76 MPa
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Figure II-11 : a) Evolution de la vitesse de défatian de fluage a différents niveaux de
contraintes associées — b) Vitesse minimale demétomn de fluage en fonction de la
contrainte appliquée

Comme le décrit la Figure 11-11 b), les donnéeséeixpentales ne sont pas linéaires dans
un diagramme logarithmique, représentant la viteleseléformation de fluage minimale en
fonction de la contrainte appliquée. On observexdégimes différents, dont la frontiere se
situe a un niveau de contrainte de I'ordre de 7GgMH&nsi, la modélisation de la vitesse de
fluage par une loi de type puissance, fonction aecdntrainte appliquée, ne sera pas
appropriée pour décrire ce phénoméne (Chapitre UM attention particuliere devra étre
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portée vis-a-vis de cette non-linéarité au momeninaddéliser le comportement en fluage du
PAG.

Contrainte appliquée Vitesse de fluage
(MPa) minimale (8"
37 9,76E-09
51 3,36E-08
61 7,10E-08
65 1,49E-07
71 3,56E-07
76 2,86E-06
79 2,02E-05
80 2,34E-05
82 6,28E-05

Tableau II-1 : Vitesse de fluage secondaire entionale la contrainte appliquée

On peut également noter que ces données expérieentmstituent les résultats d'essais
de fluage uniaxiaux. Cependant, il a été observparéir de la caméra numérique, qu'un
phénomene de striction apparaissait juste avarttdae de fluage tertiaire. Cette striction met
en évidence, a l'intérieur de I'éprouvette, un @tatontrainte multiaxiale, similaire a ce qu'on
a observé en traction uniaxiale. Dans certainedestd™4" [B9'% des éprouvettes entaillées
ont été sollicitées pour tenter de simuler ce ph@&re de striction.

Pour les éprouvettes lisses, nous ne nous intéoessdonc, lors de la modélisation de ces
essais, qu'aux deux premiers stades de fluage,|gsquels le comportement du matériau est
considéré en uniaxial.

11.2.3. Fluage sur éprouvettes fissuréees

Ces essais permettent la constitution d'une basdodeées relative a la rupture : on
mesurera le temps a ruptuge kouverture de I'entaille en fonction du tempstée dans la
suite §(t), pour pouvoir traiter ensuite I'évolution devdesse d’ouverture de I'entaille. Une
fois I'éprouvette cassée, on pourra observer leedade rupture a l'aide de différentes
techniques d’observation, afin de répertorier leasromécanismes d’endommagement et de
rupture (Chapitre III).

Pour réaliser ces essais, nous travaillons ave@pesivettes entaillées avec un faible
rayon en fond d’entaille de 0,4 mm. Durant cesisssme mesure de |'ouvertutede la
fissure, classiquement appelée Crack Opening [RQisplant (COD), est realisée
(Figure 11-12) afin de pouvoir calculer ensuiteparametre de chargement de la Mécanique
Non Linéaire de la Rupture C* (section V.1). Poalag il est nécessaire de traiter la vitesse
d’ouverture de la fissure.
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capteur de déplacement

Figure 11-12 : Mesure expérimentale de I'ouvertdeela fissure

Nous mesurerons donc, a l'aide de I'extensometee (Annexe 3), l'allongement entre les
scotchs placés de part et d'autre de la fissure.

Des essais de fluage a différents niveaux de dotdranette appliguée sont réalisés
(équation (lI-2) ci-dessous) afin d’obtenir un nomlconséquent de couples expérimentaux
onette/ teMps a rupture (voir Figure 11-13). La conttaimette est définie par le rapport entre le
chargement appliqué sur I'éprouvette et la sectimimale initiale.

_ P
O nette = b2 (11-2)
Avec, P la charge appliquée sur I'éprouvette ;
b la longueur du demi-ligament.
100 T
95 + @
E L
s 90 +
@ L
e 85 m
Q -
*g 80 | DD
O - _
75 + =
i H,
i O
70 \\\\\H} \\\\\H} \\\\\H} \\\\\H} | I I I B
1,E+02 1,E+03 1,E+04 1,E+05 1,E+06 1,E+07

Temps a Rupture (s)

Figure 1I-13 : Contrainte nette en fonction du tesvgprupture pour les éprouvettes fissurées

Cette courbe est souvent utilisée pour prédiraitéalde vie d'une structure contenant une
fissure, soumise a une sollicitation de fluage. t&€fmis, la contrainte nette n'est pas une
variable pertinente pour bien représenter la i@ du chargement. En effet, elle ne peut

-48-



CHAPITRE 2 : PROCEDURE EXPERIMENTALE ET RESULTATS

rendre compte de la sévérité de I'entaille, ni'étl de contrainte triaxiale, vu en pointe de
fissure notamment. La Mécanique Non Linéaire deuature propose d'autres parametres de
chargement que nous verrons par la suite (sectial). \Ces parametres dépendent
directement du comportement du matériau et du tigpehargement appliqué. lls pourront

donc prendre en compte le caractére visqueux de R@t6 et le chargement statique, a force
imposée, vu lors des essais de fluage.

Une courbe, représentative de I'ensemble des eks#lisage sur éprouvettes fissurées, est
donnée erfrigure 11-14.

En représentant I'ouverture de I'entaille en famctiu temps, on distingue, comme pour
les essais de fluage sur éprouvettes lisses (Il 1223 stades de fluage.

Le traitement de la vitesse d'ouverture de |'detabt résumé sur la Figure 11-15. On
constate que celle-ci évolue, lors du stade dgdyaimaire, de facon relativement identique,
pour I'ensemble des niveaux de charge étudiésy'psgpparition du fluage secondaire. Les
résultats expérimentaux sont resumés sur le Talbleau

0,50 4
0,45 -
0,40 -
0,35 -
0,30 -

A 73MPa

Ouverture de I'entaille (mm)

Temps (s)
0,00 & i i S — ; ;

0 100000 200000 300000 400000 500 000

Figure [I-14 : Ouverture de la fissure en fonctidn temps pousete= 73MPa
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Figure II-15 : Vitesse d'ouverture de la fissurefenction du temps pour différentes niveaux
de charge exprimeés en contrainte nette

Onette Vitesse d'ouverture minimale Temps a rupture

(MPa) de la fissure (mm3 (s)
71,8 6,84 18° 1 578 600
72,7 3,94 18’ 504 000
73,3 2,55 18’ 328 800
74,0 3,08 19’ 331 200
75,2 8,89 14’ 226 200
75,5 4,30 1%’ 454 800
76,7 1,41 16¢ 100 200
78,4 5,20 18° 13 840
80,1 8,89 1¢¢ 10 200
81,7 2,03 16° 5 685
81,8 2,46 16° 4 990

85 9,57 10" 1180
95,2 9,48 18" 155

Tableau II-2 : Résultats expérimentaux pour lesissse fluage sur éprouvettes fissurées

En représentant ces vitesses d'ouverture miningala fissure en fonction de la contrainte
nettecnete (Figure 11-16), on note que l'existence d'uneaird linéarité sur une échelle semi-
logarithmique des valeurs expérimentales, contreerdg a la bilinéarité observée pour les
éprouvettes lisses (Figure 1I-11). Nous avons égeid choisi de représenter ces vitesses en
fonction d'un paramétre de la Mécanique Non Lieae la Rupture, la contrainte de
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référenceses donnée par I'équation (ll-1) pour une éprouvetisyanétrique fissurée. Il s'agit
des mémes valeurs expérimentales, dans un réfdrdatcontraintes différent.

o - P . 1—i o
ref T[R(R _a) R nette (”'1)

Compte-tenu de la géométrie des éprouvettes @#jdés valeurs de R, a et b, données a
la Figure II-2, sont constantes. Les sections matas sont donc égales pour toutes les
éprouvettes entaillées et on obtient un rapporhtreda contrainte neti€.. €t la contrainte
de référencees, pour un essai de fluage donne.

On note qu'a I'exception du point expérimental @ contrainte nette de 95MPa, toutes les
vitesses minimales d’ouverture de la fissure semblméaires dans une échelle semi-
logarithmique. Il est cependant difficile de portere réelle importance a la valeur mesurée a
la contrainte nette de 95MPa, compte-tenu de |@aduelativement courte de l'essai et de
l'unique valeur accessible a ce niveau de con&aint

On pourra donc utiliser les lois analytiques pr@asspar la Mécanique Non Linéaire de
la Rupture, préconisant I'emploi de la contrairgeréférence, pour simuler le comportement
de notre matériau en fluage. Compte-tenu des failldeurs de contrainte de référence
calculées (entre 30 et 50 MPa), nous utiliseroaigdlex de parameétres optimisés sur les essais
de fluage sur éprouvettes lisses pour les plusefaifiveaux de contraintes (Chapitre 1V).

1,E'02 ;
I () Jan
1,E-03 =) O/
= L
- 1E-04 | : £
g i B "
.gl,E-05 = p #
o E 7 /
1,E-06 + c A Contrainte nette e
a7 @ Contrainte de référence Ve
LEO07 + |/ A
1,E-08 I i i i i i i
30 40 50 60 70 80 90 100

Contrainte (MPa)

Figure 11-16 : Vitesse minimale d'ouverture deikstire en fonction de la contrainte
appliquée (nette ou de référence) pour des éprtesséissurées sollicitées en fluage
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I1.2.4. Fluage sur éprouvettes entaillées

Les essais de fluage sur éprouvettes entaillées parmettre de faire varier le taux de
triaxialité (équation (I1-1)) et d'étudier la sdvfté du temps a rupture vis-a-vis de cette
variable.

La campagne d'essai a été réalisée a partir d\égttes entaillées avec 3 rayons fond
d'entaille distincts. Des essais complémentaires &i@ réalisés pour des rayons fond
d'entailles intermédiaires (Tableau II-3) pour ¢aonér les effets de la triaxialité constatés a

partir des 3 principaux rayons fond d'entaille é&sadLes éprouvettes utilisées pour ces essais
ont un rayon b constant égale a 1,8 mm.

Rayon fond d'entaille  Taux de triaxialité&

(mm) associé

0,45 - eprpuvettes 1.43

fissurées

0,8 1,09

1,2 0,89

1,6 0,78

3,5 0,56

4 0,54
éprouvettes lisses 0,33

Tableau 11-3 : Rayon fond d'entaille des éprousette I'étude et taux de triaxialité associé
(en gras, les 3 principaux rayons fond d'entailiedéés)

Pour décrire I'évolution du taux de triaxialitéfenction du rayon en fond d'entaille, nous
avons représenté le taux de triaxialité des cartrgit en fonction des rapports b/r
correspondants, pour les éprouvettes utilisées datie étude, en utilisant une valeur
constante pour b égale a 1mm. Il est importantaterrque la valeur du taux de triaxialité
donnée par la formule de Bridgman (équation (ll+i¥st valable qu'au début de l'essai, les
valeurs de b eprevoluant en cours de sollicitation. Cette valeastvalable également qu’au
centre de la section minimale car il y a une distibn de la triaxialité selon le raydif"**.
Aussi, pour pouvoir représenter, sur ce graphidgi¢gaux de triaxialité correspondant aux

éprouvettes lisses, pour lesquellgest infini, nous avons choisi d'utiliser le rapplir qui
devient nul dans le cas des éprouvettes lisses.

Il faut noter que le rayon de la section minimadefexe dans notre étude, égal a 1,8 mm,
guel que soit le rayon en fond d'entalille.
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0.8 1

0.6 1

T(-) ro=0.45mm

Eprouvette
fissurée

Eprouvette lisse bire(-)

pour b=1mm

0 0.5 1 15 2 2.5

Figure Il

Les es

intéresson

-17 : Taux de triaxialité des contraintea fonction de l'inverse du rayon en fond
d'entaille pour les différentes entailles réalis@esir cette étude

sais ont été réalisés en suivant la mémeguoe expérimentale décrite pour les
essais sur éprouvettes lisses. Comme pour lessessaiéprouvettes fissurées, nous nous
s a la vitesse d'ouverture minimaleestedille qui est déterminée dans le stade de

fluage stationnaire. Les résultats expérimentanx sisumeés au Tableau 11-4.

Rayon fond d'entaille

Vitesse d'ouverture minimale Temps a rupture

(mm) o (MPa) de l'entaille (mm:$) (s)

0,8 70 1,75 10°¢ 206 000
0,8 74 1,47 10% 33660
0,8 7738 5,84 10 8 130
1,6 66,4 1,19 10°¢ 614 000
1,6 70 1,69 10°¢ 267 000
1,6 72,1 1,39 10* 54 930
1,6 73,8 2,81 10% 21520
1,6 76,6 2,61 10% 20 190
1,6 78 2,58 10™ 2 400

4 66,5 5,66 10 1 397 000
4 70,2 7,41 107 916 800
4 74,1 2,30 10 292 900
4 74,5 5,51 10 178 300
4 7,7 7,89 10 1520

Tableau II-4 : Résultats expérimentaux pour lesissde fluage sur éprouvettes entaillées

pour les 3 principaux rayons fond d'entaille
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En représentant la vitesse d'ouverture minimalkedtaille en fonction de la contrainte de
référence, en paramétrant par le rayon en fondaillenet en intégrant les données pour les
éprouvettes fissurées, pour lesquelles ©,45mm, nous obtenons les courbes illustréetasur
Figure 11-18. On pourrait s'attendre a avoir unelétron continue de la vitesse d'ouverture
quand la triaxialité évolue de facon continue. @r,note effectivement, pour les contraintes
de référence élevées, que la vitesse d'ouvertunenale augmente quand le rayon en fond
d'entaille augmente. Toutefois, pour les contrairde référence les plus faibles, la vitesse
d'ouverture minimale n'évolue plus de la méme fat@nvitesse d'ouverture minimale pour
un rayon en fond d'entaille égal a 4 mm se sittieedes vitesses mesurées pour les rayons en
fond d'entaille de 0,45 et 0,8 mm. En revanchd@aalchie reste relativement bien respectée
pour les rayons en fond d'entaille de 0,45 a 1,6mm.

On a donc, a iso-contrainte de référence, une anigiten de la vitesse d'ouverture
minimale quand la triaxialité diminue, ie quandrdgion en fond d'entaille augmente. Cette
relation n'est plus valable pour le plus grand nago fond d'entaille de notre étude. Il semble
toutefois important de préciser que pour les épetiag entaillées, exceptées celles dont le
rayon en fond d'entaille est maximal, il y a losation de la déformation de fluage dans la
zone utile. Pour le plus grand rayon en fond didetan a une déformation importante sur
une épaisseur importante. La section minimale dimamb de facon conséquente, on peut
imaginer que la contrainte de référence soit setimée. Ce phénomene, d'ailleurs illustré
dans le Chapitre lll, existe aussi pour le rayonfamd d'entaille égal a 1,6mm, mais de
maniére moins prononce, et pourrait expliquer édmation brutale de cette vitesse
d'ouverture minimale aux plus fortes contraintegé@férence pour ces deux rayons en fond
d'entaille.

Il est donc finalement difficile de définir une tlamce pour I'évolution de la vitesse
minimale d'ouverture de la fissure en fonctionaluxtde triaxialité.
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Figure 1I-18 : Vitesse minimale d'ouverture de tahe en fonction de la contrainte de
référence appliquée, paramétrée par le rayon en antaille

En représentant le temps a rupture en fonctionadu te triaxialité, a iso-contrainte de
référence, on constate, sur la Figure 1I-19, que fetrouve les mémes tendances que celles
observées sur la Figure 1I-18. A forte contraimgposée, on a une augmentation progressive
du temps a rupture lorsque le taux de triaxialitgnaente. Pour les autres niveaux de
contrainte, en augmentant le taux de triaxial#&emps a rupture diminue jusqu'a une valeur
minimale puis augmente. Cet effet particulier semioidiquer que, pour ces niveaux de
contrainte, les éprouvettes fissurées cassent lggé&prouvettes entaillées. On peut méme en
déduire que pour une contrainte de référence dorninéeiste un taux de triaxialité critique
pour lequel le temps a rupture est minimal.

Or, une structure réelle travaille a des niveauxalgrainte faibles. On s'intéressera donc
plus naturellement a cette tendance originale temanalyses qui suivront.

-55-



CHAPITRE 2 : PROCEDURE EXPERIMENTALE ET RESULTATS

1,E+Q7 = Temps a rupture(s)

- r,=0.45mm
re=4mm ro=1.6mm o=0.8mm

1

1,E+06 E;\E'ozl.me
A pa— 4

— ]
1,E+05

1,E+04 A- 37MPa
—— 39MPa
././ Taux de triaxialit

1,E+03 +————— i
0,3 0,5 0,7 0,9 1,1 1,3 1,5

Figure [I-19 : Représentation a iso-contrainte édéarence du temps a rupture en fonction du
taux de triaxialité

En tracant la vitesse d'ouverture minimale dedidaten fonction du temps a rupture, en
paramétrant par le rayon en fond d'entaille, onieabtles courbes illustrées par la
Figure 11-20. Pour un rayon en fond d'entaille d&nan note qu'on peut définir une relation
linéaire, sur une échelle logarithmique, entreifasge minimale d'ouverture de I'entaille et le
temps a rupture.

De plus, il apparait pertinent de corréler la \sesinimale d'ouverture de I'entaille avec
le temps a rupture car on retrouve cette fois woduéon continue de ces grandeurs lorsque
le taux de triaxialité varie :

= A une vitesse d'ouverture donnée, le temps a re@ugmente avec la diminution du
taux de triaxialité ;

= A une durée de vie donnée, la vitesse minimalevdidure de I'entaille augmente
lorsque le taux de triaxialité diminue ;

= Les effets du niveau de contrainte de référenggpalaissent plus dans ce graphique.
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Figure [I-20 : Relation entre vitesse minimale d/etture de l'entaille et temps a rupture,
paramétrée par le rayon en fond d'entaille

Ces résultats semblent justifier l'utilisation dargmeétre de chargement @e la
Mécanique Non Linéaire de la Rupture qui sera thitoau Chapitre V (section V.1).

[1.3. Résultats pour le matériau saturé en humidité

Afin d'étudier l'influence de I'humidité sur le cportement du PA6, des éprouvettes
axisymetriques lisses et fissurées sont vieillias immersion dans l'eau distillée suivant la
procédure expérimentale décrite au Chapitre | i@ectl.2.3). Dans un souci de
reproductibilité de nos résultats, nous avons cta@ssolliciter les éprouvettes que lorsque
leur prise de masse sera maximale. Des peséeserégupermettront de s'assurer de cette
saturation en humidité.

Tous les essais décrits dans la suite ont étéségaén maintenant les éprouvettes dans
'eau en utilisant les moyens expérimentaux déeaitChapitre 1l (section 11.1.2). Dans ce
mémoire, aucun résultat sur des conditions inteiaméd de teneur en eau ne sera présenté.

Dans la suite de ce mémoire, le matériau saturéhenidité sera désigné comme
"matériau vieilli".
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[1.3.1. Traction

Les essais ont été realisés avec le méme mateqmrimental et des conditions
environnementales identiques a ceux des essaisé®@our le matériau sec. Tous les essais
ont été menés & la vitesse maximale admissibla dethine, & 0,028safin de comparer les
résultats & ceux obtenus pour le matériau sec r@ign21). Le comportement en traction du
matériau vieilli differe de celui du matériau sec s points suivants :

» La contrainte maximale a été réduite de 50 % ;
= Le matériau vieilli présente davantage de plasticit

= La déformation a rupture augmente de plus de 200a260urse totale du vérin n'a pas
permis d'atteindre la rupture. Les essais ont d@macinterrompus avant la rupture.
Pour avoir accés a ces informations, il auraitufaitiliser une machine d'essai avec
une course totale du vérin plus importante ousgtilides éprouvettes de plus faible
longueur.

Comme pour le matériau sec, les essais de tragtiole matériau vieilli sont relativement
reproductibles.

100
90 +
B Jo o
80 + L R
r o e}
B Q
70 + Q ——
5 5 ® Eprouvette vieillie
gt_s‘ 60 + & © Eprouvette vieillie
s r o A Eprouvette vieillie
250 ——5 A Eprouvette non vieillie
« SN © Eprouvette non vieillie
Q

pnooREADAND

no bt AR ANA

, mn D
30 | g auad
8 no”
20 o
"
105 AL /L,
0 & ; ; e ; ;
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

Figure 1I-21 : Courbes de traction pour le matérigeilli
11.3.2. Fluage sur éprouvettes lisses

Ces essais ont été realisés avec le méme mateqmrimental, des conditions
environnementales identiques et les mémes épragvagtte les essais de traction monotone.
La mise en charge a été réalisée a la vitesse rafximamissible de 0,026sdéterminée lors
des essais de traction sur le matériau sec. La gadercontraintes étudiées n'est pas tres
étendue et couvre le domaine décrit dans le Tableau
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Contrainte appliquée (MPa) Durée de l'essai (S)

25 2 950 000

28 225 000

30 15 000

32 9 250

34 2 000

Tableau II-5 : Contraintes appliquées et duréesekssais de fluage sur éprouvettes lisses
vieillies

Comme pour le matériau sec, nous nous intéressongit@sses de déformation mesurées
dans les deux premiers stades du fluage. Le chmiged contraintes a d'abord été défini a
partir des résultats des essais de traction saueettes vieillies. La gamme de contraintes
etudiées a ensuite due étre restreinte par lesaboias expérimentales énumeérées ci-apres.

A une contrainte nominale de 25 MPa (Figure 1I-28%, éprouvettes ont été sollicitées
sans atteindre la rupture et I'essai le plus longéainterrompu aprés avoir duré prés de
3.1¢ secondes (plus de 34 jours).

0,40

0,35

g
2 A 25MPa
= 25MPa

Temps (S)

0,00 \\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\}\\\\\\\\\
0,0E+00 5,0E+05 1,0E+06 1,5E+06 2,0E+06 2,5E+06 3,0E+06

Figure [I-22 : Déformation en fonction du temps pdes essais de fluage a 25 MPa sur
éprouvettes lisses saturées en humidité

A ce niveau de contrainte, la principale difficugpérimentale repose sur la baisse du
niveau de I'eau contenue dans la cuve. En effétail nécessaire de remplir régulierement en
eau la cuve afin de conserver les éprouvettes pEmgans I'eau durant I'essai. Cette perte
d'eau peut s'expliquer d'une part, par l'absorpfian I'éprouvette qui, en se déformant,
provoque un réarrangement des chaines macromal@&sulgui s'étirent selon l'axe de
I'éprouvette, permettant ainsi une migration rapi@s molécules d'eau vers la zone non
immergée de I'éprouvette. D'autre part, I'eau p@wanaturellement. Cette perte d'eau, méme
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minime, entraine une baisse importante de la lomgugle de I'éprouvette plongée dans l'eau,
compte-tenu du faible volume de la cuve. Il estadoBcessaire, pour garder une teneur
massique en eau de I'éprouvette relativement éleéeemplir régulierement la cuve. Pour

ne pas voir d'influence directe sur les résultameamentaux, il était nécessaire de remplir la
cuve toutes les 15 heures au maximum, ce qui Egivesment contraignant pour des essais
aussi long. On observe ainsi, a intervalle de terégslier, une diminution progressive de la

vitesse de déformation suivi d'une forte augmematie celle-ci, correspondant aux périodes
d'absence (weekend...). Pour les niveaux de défaymatiportants, on observe méme une
décroissance de la déformation due a la diminudiomiveau d'eau dans la cuve. On ne peut
plus considérer I'éprouvette comme saturée en gaa eigidité augmentant, son niveau de
déformation diminue. Les acquisitions expérimerstamsi obtenues sont donc difficilement

exploitables compte-tenu de la variation de la ueren eau de I'éprouvette. Nous pouvons
néanmoins noter que les résultats expérimentatenteelativement reproductibles tant que

les pertes d'eau restent relativement négligealblssrait donc intéressant d'envisager, dans
une future campagne expérimentale, un moyen expatahpermettant de conserver la cuve
pleine.

A une contrainte nominale de 32MPa, I'éprouvettstsiéformée jusqu'a atteindre la
limite maximale de déplacement du vérin. L'essaioac été interrompu avant la rupture.
Néanmoins, les résultats expérimentaux sembleritjied l'initiation du fluage tertiaire
(Figure 11-23). Au-dela de ce niveau de contraites, résultats expérimentaux ne permettent
pas de conclure sur la stabilisation du fluage isgawe.

0,40

0,35 e

s 32MPa
0,10£ A34MPa—
0,05
E Temps (s)
0,00 A

0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 7000 8000 9000 10000

Figure 11-23 : Déformation en fonction du temps pdes essais de fluage a 32 et 34 MPa sur
éprouvettes lisses saturées en humidité

A des niveaux de contrainte nominale intermédiaites principales difficultés
expérimentales ont résidé dans la qualité de tratles éprouvettes : aucun essai a ces
niveaux de contrainte n'a été mené jusqu'a la reptui méme jusqu'a atteindre la limite
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maximale de déplacement du vérin. Comme illustugdas Figure 11-24, deux cas de figure
sont apparus lors des essais : soit I'éprouvetissé au niveau des mors de serrage, soit la
téte de I'éprouvette est sortie de ses mors dageerr

0,40 B Initiation de la concentration
B de déformation au niveau de
0,35 | la téfe de I'énrouvet
0 | o=
O 30 r * 5 D—D [m] ] [m] o O [m]
0,25
5 v
> 0,20 g 30MPa
< EE Sortie des mors s 28MPa
0,15 &
0,10
0,05 +
B Temps (S)
O’OO <|'_: | | | | | | | | | } | | | | } | | | | } | | | | } | | | | } | | | | } | | | | } | | | |

O 10000 20000 30000 40000 50000 60000 70000 80000 90000

Figure 1I-24 : Déformation en fonction du temps pdaes essais de fluage a 28 et 30 MPa sur
éprouvettes lisses saturées en humidité

Compte-tenu des remarques évoquées précédemmeatait indispensable de revoir les
moyens expérimentaux utilisés pour ces essais uBgdl sur éprouvettes humides pour
pouvoir exploiter pleinement les résultats expéntaex de ce type d'essai.

Néanmoins, nous avons pu obtenir les vitesses ralasnde déformation de fluage sur
cette gamme restreinte de contrainte. Les résutaits donnés dans le Tableau 11-6 et sont
illustrés sur la Figure 11-25.

-61-



CHAPITRE 2 : PROCEDURE EXPERIMENTALE ET RESULTATS

Contrainte appliquée Vitesse de fluage
(MPa) minimale (&)
25 8,76E-08
27 2,84E-07
28 4,90E-07
29 1,31E-06
30 1,79E-06
31 3,80E-06
32 6,81E-06
34 < 4,70E-05

Tableau I1-6 : Vitesse de fluage secondaire entfonale la contrainte appliquée pour des
éprouvettes lisses et saturées en humidité

Vitesses de deformation minimales en foncton de la contrainte
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Figure 11-25 : Vitesse minimale de déformation lede en fonction de la contrainte
appliguée

On remarque que les vitesses minimales de défamate fluage sont relativement
linéaires en fonction de la contrainte appliguéansd un diagramme logarithmique,
contrairement aux résultats expérimentaux obteous lp matériau sec (Figure II-11).

Néanmoins, la faible étendue de contraintes étadiégpermet pas d'étendre ce résultat a
d'autres niveaux de contrainte.

En comparant d'ailleurs les vitesses minimales diordhation de fluage pour les
matériaux vieilli et non vieilli (Figure 11-26), ilapparait indiscutable, méme avec les
incertitudes expérimentales concernant le matériailli, que I'absorption d'eau intensifie la
déformation visqueuse du PA6 de I'étude. Il fawtlément noter que les vitesses minimales
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de déformation de fluage, pour les deux états diénmaa, ne suivent pas la méme évolution :
alors que pour le matériau non vieilli, on note xdeégimes différents de vitesses de
déformation, suivant le niveau de contrainte nefeliquée, pour le matériau vieilli, les

vitesses semblent évoluer linéairement, sur unelléckemi-logarithmique, avec la contrainte
nette appliquée. Toutefois, la faible plage de rnte étudiée pour le matériau vieilli ne

permet pas de conclure sur cet aspect.

Aussi, il semble important de préciser que le tedmeieillissement sous-entend souvent
dans les polymeres, sollicités en fluage, une ifigation du matériau qui le fragilise en
diminuant notamment la vitesse de déformation dagk. Une étude réalisée au Centre des
Matériaux sur le vieillissement du PVC sollicité fluage illustre d'ailleurs cette fragilisation
du matériad®"®. Dans notre cas, I'humidité ne peut donc pasd@msidérée comme un
vieillissement a proprement parler, compte-tenu l@@gmentation de la vitesse de
déformation de fluage.
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Figure 11-26 : Comparaison des vitesses minimalkesiéformation de fluage entre les
matériaux vieilli et non vieilli, en fonction duveiau de contrainte nette appliquée

11.3.3. Fluage sur éprouvettes fissurées

Nous nous intéressons dans cette partie, comme lpaunatériau sec (Partie 11.2.3), a
l'ouverture de la fissure et au traitement de $asse. On mesurera le temps a rupture t
'ouverture de I'entaille en fonction du temps, é®tdans la suitg(t), pour pouvoir traiter
ensuite I'évolution de la vitesse d’ouverture dmtaille. Nous mesurerons donc, a l'aide de
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I'extensomeétre laser (Annexe 3), l'allongementeelas scotchs placés de part et d'autre de la
fissure.

Des essais de fluage a différents niveaux de datdranette appliguée sont réalisés
(équation (II-1), page 51) afin d’obtenir un nomlm@nséquent de couples expérimentaux
onette / t€MpPS & rupture, la contrainte nette étant @éfoar le rapport entre le chargement
appliqué sur I'éprouvette et la section minimaigale.

Les impératifs en terme de délai de cette étudmbowes aux difficultés expérimentales
gue posent ce type d'essais, n‘auront pas permlgtedir suffisamment de couples
expéerimentawonete / temps a rupture. Il serait certainement intéessle compléter cette
base de données expérimentale par des investigatmmplémentaires afin de conclure sur
l'influence de I'hnumidité sur la vitesse d'ouvestde I'entaille et les temps a rupture associés.

Les résultats expérimentaux sont résumes dandledtall-7.

Onette Vitesse d'ouverture minimale Temps a rupture

(MPa) de la fissure (mmY (s)

26,5 5,30 18¢ > 2 600 000
28,2 2,89 18’ 1 230 000
29,1 9,87 1¢¢ 13 400
29,4 1,23 16° 11 700

Tableau II-7 : Résultats expérimentaux pour lesissse fluage sur éprouvettes fissurées

La Figure 11-27 compare les vitesses minimales\@dure de la fissure pour les deux
états étudiés PAG6 (vieilli et non vieilli). Pousldeux états du matériau, les vitesses semblent
évoluer linéairement avec la contrainte de réféemans une échelle semi-logarithmique.
Toutefois, compte-tenu que les niveaux de congaietréférence pour le matériau vieilli sont
tres faibles, il apparait impossible de comparexr deux courbes. Aussi, en extrapolant les
tendances observées, on obtiendrait un écart égreitesses d'ouverture de plus de 10
décades, a un niveau de contrainte de 20MPa, gpparait pas raisonnable physiquement.
On peut donc supposer qu'il existe, a un niveatraime donné, une diminution des régimes
de vitesse observeés.
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Figure 1I-27 : Comparaison des vitesses d'ouvertaieimales de la fissure entre les
matériaux vieilli et non vieilli, en fonction duveiau de contrainte de référence appliquée

Malgré le peu de données expérimentales a disposgour les éprouvettes fissurées
vieillies, nous pouvons néanmoins conclure suptests suivants :

= On note une chute importante du temps a rupturer pesl contraintes nettes
supérieures a 29 MPa. A ce niveau de contrainte, diminution de 1 MPa de la
contrainte nette imposée augmente la durée de eviképrouvette d'un facteur 100
(Tableau 11-7).

= Les allures des courbes expérimentales pour desragmes nettes imposées
supérieures a 29MPa (Figure 11-28 a)) différent adles pour des contraintes
inférieures (Figure 11-28 b)). On note, pour lesiitaintes nettes imposées les plus
élevées, une diminution progressive de la vite&savdrture de la fissure jusqu'a une
stabilisation de celle-ci qui pourrait s'appareréeun stade de fluage secondaire.
Ensuite la vitesse augmente avant de diminuer aeaay de facon moins marquée,
puis augmente fortement jusqu'a la rupture ded@mtte. Ce phénomene n'a pas été
observé, ni pour les contraintes les plus faibdepour les essais sur le matériau non
vieilli. Néanmoins, il est difficile d'émettre de®nclusions compte-tenu du peu de
résultats expérimentaux montrant ce phénomene.
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Figure 11-28 : Ouverture de la fissure en fonctidn temps pour agnette = 26,5MPa et 28,2
Mpa - b)O-nettez 29,4Mpa

Pour conclure sur cette partie expérimentale ssirélgrouvettes fissurées vieillies, la
Figure 11-29 compare les temps a rupture assoaigsdeux états du matériau, pour des
vitesses minimales d'ouverture de la fissure dannée

Pour les niveaux de contrainte de référence éleagsespondant aux temps a rupture les
plus faibles, les données expérimentales sont adof pour les matériaux vieilli et non
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vieilli. Pour les temps a rupture les plus éleviesemblerait que, pour une méme vitesse
d'ouverture de la fissure, la rupture du matériaillivest atteinte apres celle du matériau non
vieilli. Il est toutefois difficile de justifier etde tenter d'interpréter ces résultats
(plastification ? ductilité plus forte ? ...). Dessas complémentaires permettraient de
confirmer cette tendance et des analyses micrdstales du matériau vieilli, sur des essais
interrompus ou des facies de rupture, constituetaie support de réflexion afin d'affiner ces
analyses.

% . (mm )
1,E-03 - .
1,E-04
1,E-05
1,E-06 —
@ Non vieilli
O Vieilli
1,E-07
—>
temps a rupturext(s)
1,E'O8I 1 |||||||= 1 |||||||= 1 |||||||= 1 |||||||= 1 L1 111

1,E+02 1,E+03 1,E+04 1,E+05 1,E+06 1,E+07

Figure [1-29 : Comparaison des vitesses d'ouvertaiegimales de la fissure et des temps a
rupture associés, entre les matériaux vieilli et nvieilli

[1.4. Conclusion

Ce chapitre a permis d'analyser le comportementPdé de notre étude lorsqu'il est
sollicité en traction et en fluage. L'influence ldetriaxialité et de 'humidité a également été

étudiée.

Nous avons notamment pu mettre en évidence, pswpimuvettes lisses non vieillies,
I'existence de deux régimes de vitesses de déformatinimales, sensibles au niveau de

contrainte appliguée. Cette non-linéarité n'a pas @bservée pour le matériau vieilli.
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Les essais sur éprouvettes fissurées constituéeostipport expérimental nécessaire a

I'utilisation du paramétre de chargement @ la Mécanique Non Linéaire de la Rupture.

Nous avons également mis en évidence linfluencdadeiaxialité sur les vitesses
d'ouverture des entailles et sur le temps a ruptdrex plus faibles contraintes étudiées,
proches de celles vues par des structures réellegiste un taux de triaxialité critique pour
lequel le temps a rupture est minimal. Cette aralys 'influence de la triaxialité constitue
d'ailleurs I'une des originalités de notre étude.

Concernant l'influence de I'humidité, les résultats éprouvettes lisses ont montré une
augmentation importante de la viscosité du matéwnailli. Aussi la vitesse minimale de
déformation de fluage est nettement plus élevéedgue le cas du matériau non vieilli. |l
semble toutefois, pour les éprouvettes fissuraea,wtesse de déformation minimale donnée,
la rupture pour le matériau vieilli est atteinterag celle du matériau non vielilli. L'absorption

d'humidité ne peut pas étre ainsi considérée conmmeeillissement a proprement parler.

Pour finir, il est important de rappeler que I'émide l'influence de I'humidité en fluage
est difficile a mettre en ceuvre expérimentalenientaux d’humidité dans le matériau s'avere
compliqué a maitriser, sur des durées d'essai netatent longues, sans mettre en ceuvre des
moyens expérimentaux lourds. Il n'aura dailleuraspété analyseé, dans cette étude
expérimentale, les effets des conditions humidesnmédiaires, pour des états situés entre le
matériau sec et le matériau saturé en humiditét@bees études ont notamment montré que le
comportement d'un polymére semi-cristallin n'évgbas de maniére linéaire avec le taux
d'humidité considéré. La durée des essais restdedgmt un frein a l'analyse de

I'exhaustivité des parametres influencant le corteoent du PAG.

-68-



CHAPITRE 2 : PROCEDURE EXPERIMENTALE ET RESULTATS

-69-



-70-



l1l.Etudes des mécanismes de déformation et

d’endommagement via les observations microscopiques

-71 -




CHAPITRE 3 : ETUDES DES MECANISMES DE DEFORMATION E T DPENDOMMAGEMENT
VIA LES OBSERVATIONS MICROSCOPIQUES

-72-



CHAPITRE 3 : ETUDES DES MECANISMES DE DEFORMATION E T DPENDOMMAGEMENT
VIA LES OBSERVATIONS MICROSCOPIQUES

Les objectifs initiaux de cette étude, définis lpaCETIM, étaient de définir un catalogue
de facies de rupture permettant une analyse appdio de linfluence du mode de
sollicitation, du niveau de contrainte et du taur triaxialitt des contraintes sur les
mécanismes de déformation et d'endommagement déacde générale, sur I'aspect et la

forme d'un faciés de rupture.

Nous avons donc tenté de décrire les mécanismegfdemation et d'endommagement
gue nous avons pu identifier en analysant, a paftibservations microscopiques, I'évolution
microstructurale d'éprouvettes lisses et entailléasPA6, sollicité en traction monotone ou

en fluage.

A partir d'observations de la microstructure inlga nous analyserons |'évolution de la
microstructure en cours d'essais, notamment lorfaggarition du phénomene de striction.
L'analyse des faciés de rupture nous permettrardpgser des hypothéses sur les causes de

la ruine finale de I'éprouvette.

[11.1.Observations de la microstructure

[11.1.1. Microstructure initiale (rappel : Porosité initiale)

Nous avons montré au Chapitre | (section 1.3.2prissence de porosité initiale dans le
matériau de notre étude (Figure I-18). Le taux a®gité initiale est de 1,5 + 0,5% et la taille
initiale des cavités est de I'ordre de quelquesagess de nanometres. Nous avons également
révélé une structure sphérolitique dont le diameééa® sphérolites varie entre 5 et 10 microns
avec une zone amorphe localisée entre les spleSiofieu étendue, et entre les lamelles
cristallines (Figure I-16).

Nous allons tenter, tout au long de ce chapitredémontrer I'évolution du taux de
porosité et de la taille des cavités lorsque lahcite le matériau en traction et en fluage.

[11.1.2. Microstructure endommageée (porosité dans |  a striction, matériau
blanchi)

Lorsque l'on réalise un essai de traction monotonede fluage sur une éprouvette
axisymeétrique lisse, on voit apparaitre le phénamdm striction. Cette zone strictionnée est
caractérisée par une réduction diamétrale et urchiment apparent. La striction apparait au
niveau de pic de contrainte pour l'essai de tractiogure 1l-7) et au niveau de la frontiere
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entre les stades de fluage secondaire et de ftedggre. Il semble donc, pour ces deux types
de sollicitation, que ce phénomene soit un précurde la rupture.

Il a été montré & de nombreuses reprgd® [MAI09AL [GEHI9] 410 |e blanchiment observé

est caractéristique d'une croissance de cavitéssiApour confirmer cette analyse, nous
avons effectué des observations en tomographieE@RF de Grenoble, d'une zone
strictionnée d'une éprouvette sollicitée en tractidigure 1ll-1). Nous avons donc réalisé un
essai de traction monotone interrompu juste avamupture. Ce choix a été notamment
motivé par la plus grande facilité a obtenir unatlilon strictionné, comparativement a un
essai de fluage : on accede a la striction beauplugprapidement. Il est par ailleurs difficile,
pour un essai de fluage, de maitriser le momenkeaiade de fluage tertiaire, relativement
court, va s'initier. Un controle régulier de I'essa fluage s'avere nécessaire pour interrompre
I'essai avant la rupture tout en ayant une stricsioffisamment prononcée. Il faut également
noter que le blanchiment est beaucoup plus prondané le cas d'une striction obtenue par
traction, suggérant une croissance de cavités phaportante. Les phénomeénes
microstructuraux responsables de ce blanchimeahsamsi plus facilement identifiables sur
les observations réalisées en tomographie.

Nous avons donc réalisé des observations en tojplugrade la zone strictionnée
(Figure 111-1) d'une éprouvette lisse sollicitée teaction, a la vitesse maximale admissible,
apres avoir interrompu l'essai avant rupture. Réaliser ces observations avec une bonne
résolution, il est nécessaire d'avoir un échamtitiune épaisseur relativement faible. Ainsi,
un échantillon cylindriqgue d'un diametre de 2 mrd(aétre prélevé au coeur de cette zone

strictionnée.

L1

Figure 1lI-1 : Zone strictionnée d'une éprouveissé sollicitée en traction

Rappelons que le principe de la tomographie augn®y consiste a faire traverser des
rayons X au travers d'un échantillon. Un détecteansforme alors les rayons ressortant de
I'échantillon en une image contrastée, sur un éfitemmescent. L'utilisation d'une caméra
permet d'enregistrer la radiographie 2D ainsi pégje L'association des informations
recueillies apres plusieurs radiographies de I@dlen, a différentes orientations, va
permettre, par des analyses numériques, de mefgevaleurs locales du coefficient
d'atténuation dans le volume et donc de reconsttaimicrostructure en trois dimensions de
I'échantillonlPE00. MAI01]

Les observations réalisées par tomographi®®! de la zone strictionnée ont permis de
mettre en évidence la présence de cavités destaillpérieures a celle des cavités initiales
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observées au M.E.B. (Figure I-18). La Figure liést représentative d'une observation de la
section diamétrale de I'échantillon prélevé. Orstate la présence de porosités, d'un diametre
variable pouvant atteindre une dizaine de microéparties de maniere homogéne sur la

surface. La couronne extérieure de cette observa@présente pas de porosité apparente
mais cette zone ne peut étre considérée commesegpadive de la microstructure de la zone

strictionnée compte-tenu de l'usinage préalablé&édeantillon.

500 pm

a) b)

Figure lll-2 : a) Observation en tomographie d'usection diamétrale du coeur de la zone
strictionnée - b) zoom sur la zone centrale

Les observations réalisées dans le plan longitudieal'éprouvette illustrent que les
cavités ont une forme ellipsoidale, allongée danseins de la traction (Figure 111-3a)). On
remarque cependant qu’une cavité allongée estitugestde quatre ou cing petites cavités
(moins allongées) séparées par des parois sous fierdisques (Figure 111-3b)).

Figure 111-3 : Observations du plan longitudinal déprouvette

En analysant les images en tridimensionnel, iléacénstaté que le taux de porosité a ce
stade était de l'ordre de 15%. Il y a donc eu uressance de ce taux de porosité d'un
facteur 10. En se focalisant sur deux cavités, arstate, sur la Figure IlI-4 que les cavités
allongées se présentent en d'agglomérats de petitées semblant étre dissociées entre
elles, de forme ellipsoidale orientée selon I'agagitudinal de I'éprouvette. Le plus
volumineux des agglomérats sélectionnés sur lar€idl-4 s'étend sur une hauteur de
42 microns pour un diameétre centrale de 9 micrGes. observations se retrouvent de maniere
relativement homogéne dans tout I'échantillon.
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b)
Figure 1l1-4 : Observations en tomographie d'aggkmats de cavités

On note donc, par ces observations, la présenceadees, allongées dans le sens de
sollicitation, beaucoup plus grosses que celleerwBgs dans le matériau a I'état initial. Dans
la zone strictionnée, le taux de porosité a augéneiin facteur 10 par rapport a celui mesuré
initialement, par I'évolution de la taille et lafiee de ces cavités. Il apparait donc intéressant
de compléter ces observations par des essaisuinpsitgrammeés prochainement a I'ESRF de
Grenoble.

Toutefois, la tomographie n'étant utilisée que deptécemment pour ce type
d'observations, nous ne pouvons assurer que legsabservées ne proviennent pas du
bombardement du matériau sans réaliser des analysgdémentaires.

il L
4 LLHE [ M= T
BCDOH EHISHE HAR

Figure 111-5 : Observation au M.E.B. du faciés latuglinal d'une zone strictionnée apres
cryofractographie
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Aussi, des observations complémentaires réalisaeb.&.B. aprés cryofractographie
confirment I'aspect (taille, forme) des cavitéssaique la présence de membranes entre les
cavités (Figure III-5).

On note donc que les observations réalisées paog@phie et au M.E.B. apres
cryo-fractographie se valident mutuellement. Casxdechniques ne modifient nullement la
microstructure dans le cas du PA6. En revanchedalution actuelle de la tomographie ne
permet pas de mesurer la porosité initiale.

Nous avons ainsi observé une évolution de la presitre |'état initial et I'apparition et le
développement de la striction, se traduisant pararaissance et une élongation des cavités.
Lors de l'apparition de la striction, I'éprouvetpasse d'un état lisse a entaillé et les
sollicitations associées d'un état uniaxial a takx_e rayon en fond d'entaille initié par

l'apparition de la striction est propre au matériau

Différentes étude&” 04 [BOOSI gnt 6té menées afin d'étudier le phénoméne detictri
observé sur des polyméres semi-cristallins sadécién traction monotone. Pour simuler la
striction, des éprouvettes initialement entailleesc différents rayons en fond d'entaille, ont
été sollicitées en traction. Ces études ont mantien raison du rayon en fond d'entaille, I'état
de contrainte triaxial existant dans la sectionimale entraine une croissance sphérique de
cavités. Un ré-entaillage peut également étre gBsau cours de la sollicitation, suggérant
'apparition d'une striction secondaire dans lactgdn. Enfin l'allongement de la zone
strictionnée, provoquant ainsi le désentaillagééeouvette, entraine une diminution du taux
de triaxialité pour aboutir a un état de contraint@axial. C'est ce passage d'un état de
contrainte triaxial & uniaxial qui ovalise les dési et les allong€°. Ces résultats nous
permettent ainsi de faire le lien entre la micnadture initiale observée au Chapitre |
(section 1.3.2) et les observations réalisées pefoénent, en tomographie et en
cryofractographie, sur les zones strictionnéesdigettes lisses sollicitées en traction.

Aussi, aucune étude de ce type n'ayant été régdmdredes sollicitations en fluage, on se
propose donc d'effectuer des essais de fluaggsouéettes entaillées, avec différents rayons
en fond d'entaille, pour juger de la similaritérertes deux types de sollicitations.

[ll.2.Mécanismes d’endommagement et observations dans le sens

longitudinal sur éprouvettes entaillées

Nous avons vu précedemment que la porosité évawait la sollicitation dans le PAG.
Le blanchiment qui apparait dans la zone strickend'éprouvettes lisses, sollicitées en
traction ou en fluage, semble indiquer une croissate la taille des cavités initiales et du
taux de porosité.

Dans cette partie, nous allons tenter d'analysenrécanismes d'endommagement sur
éprouvettes entaillées sollicitées en fluage. Atipa‘observations macroscopiques, nous
présenterons les caractéristiques visuelles obsgrgg surface sur éprouvettes entaillées, a
différents rayons en fond d'entaille. Nous réatiesrensuite des observations microscopiques
du cceur du ligament entaillé, a partir de coupewitodinales réalisées sur des essais
interrompus.
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[11.2.1. Zone blanchie, observation a I'ceil nu

Sur la Figure 1lI-6, on compare I'épaisseur de lne blanchie sur les 4 types
d’éprouvettes entaillées. Les mesures de I'épaisseublanchiment dans le ligament en
fonction du rayon en fond d'entaille, résumées dariBableau IlI-1, ont été réalisées juste
avant la rupture finale de I'éprouvette. L'épaissiel la zone blanchie représente la hauteur
de la zone strictionnée dont I'aspect global asilaire a celui observé en section 111.1.2. On
remarque qu'une zone utile, voyant un état de amtér uniaxial, est bien apparente sur les
rayons en fond d’entaille de 1,6mm et 4mm, tandieltp est plus réduite pour un rayon de
0,8mm, voire inexistante pour le plus faible ray@m observe de plus sur les éprouvettes
dont le rayon en fond d'entaille est supérieuréanin une diminution du rayon de la zone de
striction, témoin de l'apparition d'un ré-entaiagui s'initie des I'apparition du blanchiment,
a la fin du stade de fluage secondaire, lorsqwédase d'ouverture de I'entaille augmente.

Figure III-6 : Mise en évidence du blanchiment etrd-entaillage des éprouvettes entaillées
sollicitées en fluages(= 74MPa) pour différents rayons en fond d'entaitla) r = 0,45mm,
b)r=0,8mm, c)r=1,6mm,d) r=4mm

Rayon en fond d'entaille Epaisseur du
(mm) blanchiment
0,45 100pm < e <0,3um
0,8 2mm
1,6 3mm
4 4,5mm

Tableau IlI-1 : Ordre de grandeur de I'épaisseurldanchiment en fonction du rayon en fond
d'entaille pour des éprouvettes sollicitées engluia

Les éprouvettes a fort rayon en fond d’entaillestmnent donc et on s’attend a ce que la
microstructure ressemble a celle observée en taapbgr pour des éprouvettes sollicitées en
traction (section I11.1.2) : de nombreuses cawt@isimineuses et allongées. Le rayon en fond
d'entaille de 1,6mm devrait étre proche de celdadsriction en fluage pour le matériau PA6
étudié.
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Les éprouvettes a faible rayon en fond d’entaile<(0,8mm) montrent une forte
localisation de 'endommagement sur la section mébé. L'état de contrainte y est triaxial et
ainsi les cavités croissent de maniére sphériguerece qui a été reporté par Boi&Gt>
et Lafarge*™** dans le PA11 et le PVDF respectivement en tragtionotone. On s’attend
alors que les cavités soient quasi-sphériquesldangrostructure.

Dans l'ensemble, I'épaisseur du blanchiment auanivdu ligament entaillé est
sensiblement la méme quel que soit le niveau daaiate appliqué, pour chaque rayon en
fond d'entaille, excepté pour le plus faible ragonfond d'entaille. Pour celui-ci, la valeur de
I'épaisseur varie entre 100 et 300 um. Neanmomkertitudes de mesure et la dispersion
des résultats, a conditions expérimentales ideesigne permettent pas de statuer sur une
réelle influence du niveau de contrainte imposé'éprisseur du blanchiment, pour ce rayon
en fond d'entaille.

Le niveau de contrainte ne semble donc pas avaiflu#nce sur [|'épaisseur du
blanchiment qui apparait, a la fin du stade deg#uaecondaire, au niveau du ligament
entaillé.

Nous nous intéressons au rayon en fond d'entallplus faible, égal a 0,45mm. Les
clichés obtenus a l'aide de la caméra numériqueenmtis de mettre en évidence l'apparition
du blanchiment sur ce type d'éprouvettes, solésitén fluage. Ce blanchiment apparait
rapidement, dés le début du fluage secondaire, ldaligament de matiére de la zone utile.
Avec l'augmentation de l'ouverture de I'entaille, danchiment devient de plus en plus
marqué et s'étend progressivement dans I'épaidsdigament. Juste avant la rupture finale,
I'épaisseur du blanchiment atteint pres de 300ums acas de I'essai décrit a la Figure 111-7.

0,40
0,35
0,30
0,25
0,20

Ouverture fissure (mm)

0,05 g
0,00 e : : |‘
g 1 [T ] 0 1000 2000 3000 4000 5000 6000 l-

t=1200s t=3000s Temps (s) t=5600s

Figure IlI-7 : Mise en évidence du blanchiment aurs d’'un essai de fluage sur éprouvette
entaillée avec un rayon en fond d'entaille égal460nm

Il a donc été montré I'apparition du blanchimensearface du ligament entaillé, au cours
d'un essai de fluage. Dans le paragraphe suivang allons tenter d'illustrer les phénoménes
apparaissant au cceur de la zone utile, lorsqu'tititeoen fluage une éprouvette qu’on
gualifiera de « fissurée », ayant un rayon en fdedtaille égal a 0,45mm.
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111.2.2. Coupes longitudinales sur essais de fluage interrompus pour le plus
faible rayon en fond d'entaille

Des essais interrompus ont été réalisés sur des\dgites fissurées sollicitées en fluage.
Des observations ont été réalisées au microscaguesur des coupes longitudinales de la
zone utile (Figure 111-8), réalisées par cryomiomie. Les coupes ont été réalisées a la fin du
stade de fluage secondaire. Il est important derrgpte le passage de la lame de verre (ou de
tungstene), lors de la découpe par cryomicrotomtendance a modifier la microstructure en
surface, par un phénomeéne de beurrage qui lissgligd. On distingue méme des rayures,
dans le sens de sollicitation, provoquées par lesrrrégularités de la surface de la lame.

La Figure 1lI-9 met en évidence une zone endommagédivement homogéne, en
périphérie du ligament fissuré, s'étendant sudamgur de quelques centaines de microns, de
la surface vers le cceur du ligament. On disting@ma) dans le sens du ligament, un
endommagement trés important suggérant la présdhoe microfissure, de quelques
centaines de microns, qui semble étre décaléeapport au fond d’entaille. Ce fait a déja été
reporté dans une étude, sur du polyéthyléne testtuage a 80°CEEN% qui explique ce
décalage par le fait que le taux de triaxialité mmak se localise un peu au devant du fond
d’entaille.

: Zone observée au :
— o..esst MEB.etau
. : microscope optique:

SassssEnssEEssEEEEEEEEEEEEEREEE -

Figure 111-8 : Cceur de la zone utile d'une éprotedissurée, observé apres un essai de
fluage interrompu et découpe par cryomicrotomie

Figure 111-9 : Observation au microscope optique aeur de la zone utile, apres découpe par
cryomicrotomie
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D'autres observations ont été réalisées au M.EeBcalipes longitudinales de la zone
utile, comme définies a la Figure 11I-8. Ces coupas été réalisées par cryofractographie :
apres avoir réalisé une pré-fissure, avec l'aideedlame de cutter selon le plan longitudinal
décrit a la Figure 111-8, I'éprouvette est plongkms I'azote liquide. En appliquant ensuite la
lame du cutter contre I'entaille précédemment séalile choc d'un marteau contre la lame
fait rompre, de facgon fragile, I'échantillon selenplan longitudinal de I'éprouvette. Cette
technique est censée figer la microstructure cornebe avait été déja démontré lors de la
comparaison entre images tomographiques et obssrsaMEB apres cryofractographie
(Figure 111-3 et Figure 11I-5). Une cartographie daeur du ligament fissuré a été réalisée a la
Figure IlI-10. Cette cartographie met en évideregrésence d'une zone endommagée qui
s'étend sur prés de 600 microns au cceur du ligadeemtatiere. En se focalisant sur I'aspect
des zones endommageées (Figure 1lI-11), on peutredrsdes agglomérats de cavités plutodt
sphériques, cloisonnées par des membranes. Cefgs;agibnt la taille est de quelques
microns, semblent provenir de la croissance deiésainitiales. Une étude approfondie de
I'évolution du nombre de cavités, de I'état inifisdlqu’a ce stade, permettrait de conclure sur
I'existence ou non d’une phase de germination géé&sau cours de la déformation.

7 '\
Sens de

chargement

v chargement

Figure 111-10 : Mise en évidence au M.E.B. d'un@e@ndommagée sur 600 pm au cceur du
ligament fissuré
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Figure 111-11 : Mise en évidence d'agglomérats deites, significatifs de I'endommagement
du ligament fissuré

Nous avons donc mis en évidence, pour ce typedall@ptte entaillée, qui n'a pas vu de
ré-entaillage, que les cavités observées sont-gpagriques. Contrairement aux éprouvettes
strictionnées (Figure 11I-5), la croissance destéavs'est déroulée de maniére sphérique.

[11.3.Mécanismes de rupture via la fractographie

Apres avoir décrit I'évolution de la taille et larfne des cavités en cours de sollicitation,
nous allons maintenant tenter de définir les mé&raes de rupture, en se basant sur I'analyse
des surfaces de rupture.

Nous allons tenter dans cette partie, par lI'obsiervales faciés de rupture, d'analyser les
différences constatées selon la sollicitation ajyde et le type d'éprouvette.

[11.3.1. Rupture sur éprouvettes lisses

a. Traction monotone

Nous allons tenter de faire le lien entre les olagérns réalisées, dans la section I11.1.2,
de la microstructure d'une zone strictionnée dtdatographie issue de la rupture finale de
I'éprouvette, au niveau de la méme zone strictienné

Les essais de traction, détaillés dans le Chalpi{eection 11.2.1), ont été réalisés sur des
éprouvettes axisymétriques lisses a différentessséds de sollicitation. Les premiéres
observations au M.E.B. des faciés de rupture desugpttes rompues en traction ont permis
de mettre en évidence des zones qu’on qualifieradlectiles », caractérisées par la présence
de sites d'amorcage de la rupture et une surfdaBvesment perturbée, et des zones dites
« fragiles », caractérisées par une surface bepyuas lisse.

Zones ductiles et sites d'amorcage

Les zones ductiles présentent deux types de faltiessrés par la Figure 111-12 :
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= |e premier, délimité par le cercle en pointillegud, présente la forme d'un cratere
dont le coeur correspondrait au site d'amorcage ;

» |e deuxieme, délimité par le cercle en pointilléanges, pourrait correspondre au
faciés en vis-a-vis du premier. Son relief est lbeap moins prononcé.

Figure I1I-12 : Mise en évidence des zones ductilaa facies de rupture d'une éprouvette
lisse sollicitée en traction

Pour le premier type de zone ductile, on remargue,la Figure IlI-13, la présence de
fibrilles trés étirées orientées a partir du ccaucitere vers l'extérieur de celui-ci. Au ceeur,
on distingue de la matiere tres endommagee, surdinane de microns de diametre, qui
semble constituée d'un agglomérat de cavités, mecgar sa taille ou sa forme. La forme et
I'aspect global de ce site nous a amené a nousagéz sur la nature de ces sites d'amorcage.
Les analyses EDX réalisées sur ces sites n‘ontéate la présence d'impureté et confirme
gue cette matiere trés endommagée est bien du BAperiphérie de cette zone ductile, on
distingue, sur la Figure 1ll-14, une zone ou la igrat moins étirée, forme des cercles
concentriques qui s'étendent jusqu'au bord durera@es cercles concentriqgues avaient déja
été observés sur des facies de rupture d'éproaweetisymétrique lisses en PVDF sollicitées
en traction uniaxial&” ™.

On peut noter que les fibrilles étirées qu'on digie dans les zones ductiles peuvent étre
assimilables a la paroi des cavités allongées tarsens de la traction, observées sur la
Figure IlI-5. On a en effet, au coeur de la zomeetginnée, un phénomeéne de fissuration
interne qui déchire les parois des cavités, erdrdida ruine finale de I'éprouvette. Les
fibrilles de cette paroi, en rompant, retombentlawurface de rupture.

Globalement cette zone ductile semble relativersgmtétrique avec pour centre le coeur
du cratere.
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Figure 111-14 : Observation au M.E.B. de la périgteedu premier type de zone ductile

En paralléle, I'observation du faciés de rupturd'algre partie de I'éprouvette montre un
faciés avec moins de relief qui présente certadiragitudes et différences, par rapport & son
vis-a-vis, que nous allons tenter d'interpréter.

Comme lillustre la Figure IlI-15, on distingue umene centrale relativement lisse. En

s'éloignant du centre, la surface devient de phugles perturbée : en périphérie de cette zone
ductile, on constate le méme profil fractographique le premier faciés.
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Figure 111-15 : Observation au M.E.B. du deuxierype de zone ductile

En réalisant un agrandissement de la périphéricatte zone, on constate, comme
lllustre la Figure IlI-16, des amas de matieresrfant des cercles concentriqgues. Ces amas
de matiéres sont segmentés par des sillons dehadeplus petits volumes de matiere ont la
taille d'un sphérolite et la matiére présente yreetsfloconneux.

Figure 111-16 : Observations au M.E.B. de la péréte d'une zone ductile

Aussi, les premiéres analyses des facies de ruptuM.E.B., d'éprouvettes sollicitées en
traction, semblent démontrer l'influence de lasstede sollicitation. La Figure 11I-17 montre
une augmentation du nombre de sites d'amorcaggueta vitesse de sollicitation diminue.

A une vitesse de sollicitation de 100mm/min, onenda présence de deux sites
d'amorcage. On double le nombre de sites d'amorgagitminuant la vitesse de sollicitation
d'un facteur 2. On multiplie d'un facteur 5 le noenlde sites en diminuant la vitesse d'un
facteur 10 (Tableau 111-2).
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Figure 111-17 : Observation de faciés de rupturéptouvettes sollicitées en traction a des
vitesses de a) 100 mm/min, b) 40mm/min et ¢) 10mm/m

Vitesse de sollicitation Nombre
(mm.miri%) de sites d'amorgage
100 la2
40 4a5
10 5a10

Tableau I11-2 : Nombre de sites d'amorcage en fiomctle la vitesse de sollicitation
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On peut également faire I'nypothése que la rudinede de I'éprouvette s'initie lorsque
plusieurs zones ductiles se rencontrent ou loreguwone ductile croit jusqu'a la périphérie de
I'éprouvette, fragilisant ainsi I'éprouvette. Laylie 111-18 tente d'interpréter I'évolution et la
croissance de ces zones ductiles, de l'initiatisqy'a la rupture finale.

b) c)

Légende

matiére trés
étirée .
fibrilles rompues

densité initiale de densité faible de
matiere matiere

’ sphérolites O défaut - hétérogénéité

sens de initiation de la
sollicitation rupture finale

e)

Figure 111-18 : Interprétation de I'évolution deehdommagement d'une éprouvette sollicitée
en traction - a) microstructure initiale et présend'un défaut, b et c) croissance du défaut et
diminution de la densité de matiére a la frontiedeprésence de fibrilles tres étirée, rompues

ou non, e) rencontre de deux zones ductiles édtiloin de la rupture finale

Zone fragile

En parallele des zones ductiles décrites ci-dedsufscies de rupture d'une éprouvette
sollicitée en traction présente une zone ou laasarést beaucoup plus lisse et homogene. Les
observations microscopiques réalisées au M.E.Bcetke zone ont permis de distinguer en
surface des sphérolites, comme l'illustre la Fidur&9. On remarque également la présence
de creux sphériques qui pourraient correspondfen&dloppe d'un sphérolite. On retrouve
ainsi les caractéristiques d'un facies qualifié "tfagile" au Chapitre |, obtenu apres

cryofractographie (Figure 1-17).
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On peut donc faire I'hypothése que cette surfamstituant un facies fragile, est issue de
la rupture finale de I'éprouvette. Par I'observatm surface de sphérolites, on peut définir
cette rupture finale comme intersphérolitique.

Figure I11-19 : Observation au M.E.B. d'une zonagie

Zone intermédiaire

Apres avoir analysé les zones ductiles et fragllea faciés de rupture d'une éprouvette
sollicitée en traction, il parait intéressant deriaté la zone intermédiaire, frontiere entre
zones ductile et fragile. Les observations réadissae M.E.B., illustrées sur la Figure 111-20,
montrent la présence de fibrilles trés étiréesxttémité de ces fibrilles est rattachée a un
sphérolite. On peut ici faire I'hypotheése d'un miméne de désenchevétrement correspondant
a un débobinage de matiére provenant des sphérolitn remarque d'ailleurs que les
éléments sphériques en surface semblent plus voduxidans la zone ductile, par rapport a
la zone fragile.

Figure 111-20 : Observation au M.E.B. de la fronteentre zones ductile et fragile

Nous avons donc distingué deux zones distinctestjlelsl et fragiles, qui semblent étre
liées par une zone intermédiaire marquant la feoatientre les deux. Nous allons tenter
d'expliquer les phénomenes responsables de lareufihale et des aspects surfaciques des
différentes zones précédemment décrites.
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Partant de la structure de I'éprouvette strictienmmé a remarqué, sur la Figure I111-3, de
nombreuses cavités allongées dans toute la zdogostnée. Un agglomérat de cavités nocif
se forme alors a partir de cavités allongées gasmhes. En définissant une distance inter-
cavité critique qui constituerait un critere de »pnaité, une coalescence radiale s'opere
jusqu'a ce que ce critere ne soit plus respectéegddonc en présence d'une fissure interne,
constituée par la coalescence d'agglomérat deésav@i la taille de cette fissure interne
devient critique, une rupture fragile s'opére. €dttrniere étape avant la ruine de I'éprouvette
se fait en dynamique et la transition entre lesegatuctile et fragile témoigne du passage de
la fissure critique, limite de la zone ductile, & fissuration fragile.

La vitesse de sollicitation influence directemeaette taille de fissure critique. En effet,
lorsque la vitesse de sollicitation augmente, Edgnt de contrainte en pointe de fissure est
plus marqué et la taille de fissure critique assmalevient plus faible. En considérant une
propagation de fissure en mode I, le facteur digité des contraintes, Ktant donné par
I'équation (l11-1), la contrainte diminue lorsgue Vitesse de sollicitation est faible et il faut
une taille cumulée de fissure, égale a 2a, plusitapte pour déclencher la rupture fragile,
définie par le facteur d'intensité de contraintégique Kc, appelé ténacité. Si la valeur
critigue n'est jamais atteinte, on observera umegaexclusivement ductile, avec plusieurs
foyers d'amorcage, sans pouvoir observer de fdei@sansition ductile / fragile.

K, =0o.ma (I1l-1)

b. Rupture par fluage

L'observation des facies de rupture d'éprouvetitesed sollicitées en fluage met en
evidence certaines similitudes et quelques difiggsnpar rapport aux faciés de rupture
d'éprouvettes sollicitées en traction.

Zone ductile

On note la présence de zones ductiles, commestfiida Figure 111-21, similaires a celles
observées sur les faciés de rupture des éprouwstiestées en traction. Certaines zones, les
plus étendues, semblent s'intercepter, a des hauthfiérentes. On note également la
présence de nombreuses zones ductiles secondpiresétendent sur des surfaces beaucoup
plus faibles.

Bmm

)
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Figure IlI-21 : Observation au M.E.B. du faciesmture d'une éprouvette sollicitée en
fluage ¢ = 78MPa)
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L'utilisation d'un détecteur d'électrons secondapermet de distinguer, par un contraste
topographique, les trois domaines déja identifidés les facies d'éprouvettes sollicitées en

traction :

» |es sites d'amorcage de deux zones ductiles palesipsont mis en évidence sur la
Figure 111-22 par un cceur trés clair au centrezteses ductiles ;

= |es fibrilles étirées, du cceur vers la périphéadalzone ductile, sont observables au
niveau de la surface circulaire, plus claire quedaphérie de la zone ductile ;

= En périphérie, une zone plus sombre est caraatgrestd'un relief moins marqué et
plus lisse.

Y o OO RY T
BCOM EMSAP HAP

Figure 111-22 : Mise en évidence a l'aide un dégertd'électrons secondaires des trois
domaines d'une zone ductile

L'observation, sur la Figure I1I-23, des deux fadi® rupture en vis-a-vis d'une éprouvette
sollicitée en fluage met en évidence une différepae rapport aux facies de rupture des
éprouvettes sollicitées en traction (Figure lll-12)es zones ductiles des deux facies
présentent les mémes caractéristiques et les m@oids topographiques.

..

Figure 111-23 : Observation des faciés de rupturevés-a-vis d'une éprouvette sollicitée en
fluage - a) faciés haut, b) faciés bas
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Il semble donc qu'il y ait eu un allongement mamgortant des cavités, par rapport aux
essais de traction monotone. Aussi, la contraotalé étant plus faible, la taille critique de la
fissure interne est relativement longue et cormadpapproximativement a la moitié de la
section.

Zones fragile et intermédiaire

L'observation détaillée de I'ensemble du faciesugeure de la Figure I11-23b) a permis de
mettre en évidence une zone aux caractéristiquaases a celles de la zone fragile
observée sur un facies de rupture d'une éprousetlieitée en traction (Figure 111-19). On
note en effet, sur la Figure llI-24 a), la préseercesurface de sphérolites, dont certains
semblent étre dissociés du reste de la surfaceédtisant des agrandissements progressifs sur
ces spheérolites, on distingue de la matiere tieseaqui lie ces sphérolites a la surface (Figure
[1I-24 b)). On note par ailleurs sur la Figure 24- b) I'existence, a la droite du sphérolite
observé, d'un amas de matiére qui pourrait étrédielu d'un désenchevétrement, lors de la
sollicitation, de la matiere qui entourait initiadent le présent sphérolite. Cette matiere étirée
présente un aspect tres fibrilleux (Figure 111-34td)). Ainsi, comme pour les zones fragiles
des faciées de rupture d'éprouvettes sollicitées teattion, la rupture finale est
intersphérolitique, la rupture finale se réalisaati travers de la phase amorphe
intersphérolitique.
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Figure 111-24 : Observations au M.E.B. d'une zoregfle du faciés de rupture d'une
éprouvette sollicitée en fluage

-91 -



CHAPITRE 3 : ETUDES DES MECANISMES DE DEFORMATION E T D’ENDOMMAGEMENT
VIA LES OBSERVATIONS MICROSCOPIQUES

L'observation du facies en vis-a-vis de cette Zoagile présente une surface différente,
dont l'aspect est proche de celui de la périphéicme zone ductile. En zoomant
progressivement sur cette zone, on constate, siigiare 11I-25, une surface perturbée
segmentée par des sillons de vide, se formanapaipture de fibrilles étirées (Figure IlI-25€e)

et f)).

La matiere étant relativement perturbée, on ne gent plus parler ici de zone fragile
mais plutét de zone intermédiaire, transition eldsefacies ductile et fragile.

Figure 111-25 : Observations au M.E.B. d'une zoregfle d'un facies de rupture d'une
éprouvette sollicitée en fluage — grossissemeajsl00 fois, b) 200 fois, c) 1 000 fois,
d) 5 000 fois, e) 10 000 fois, f) 5 000 fois
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[11.3.2. Rupture par fluage sur éprouvettes entaill  ées

L'étude des mécanismes d'endommagement et de eupléprouvettes entaillées
sollicitées en traction monotone a déja été réalmé du PVDE™ et du PA11 pur et
renforcé chod®9%. En utilisant les résultats de ces études, nolmmsaldonc tenter de
détailler les mécanismes d'endommagement et dereupn fluage sur un autre polymere
semi-cristallin, le PAG.

a. Influence du rayon en fond d'entaille

Nous avons vu qu’a partir d’éprouvettes initialementaillées, la striction ainsi que son
extension pouvaient apparaitre pour les rayonoed f’entaille initiaux de 1,6mm et 4mm.
Nous avons également noté que, de ce fait, la stiticture de ces éprouvettes dans la zone
de striction devrait étre similaire a celle obseren section IIl.1.2. Leurs mécanismes de
fissuration devraient donc aussi se ressembler.

Nous allons tenter ici de mettre en évidence l&@érénces entre les facies de rupture des
éprouvettes entaillées en fonction du rayon en fdedtaille, en comparant les faciés de
rupture d'éprouvettes entaillées sollicittes emagly a contrainte imposée identique
(Figure 111-26).

On note clairement que le cliché M.E.B. de la Fegutl-26¢), correspondant a
I'éprouvette de rayon en fond d’entaille égal anin§ présente un unique site d'amorcage
principal qui s'étend sur prés d'un millimétre. 2ane ductile est donc naturellement moins
perturbée comme pour les éprouvettes lisses. La fragile est quant a elle beaucoup plus
perturbée et présente également certaines singtadec la zone fragile d'une éprouvette
lisse sollicitée en fluage (Figure I11-25). On reupdonc plus parler de zone fragile, les facies
en vis-a-vis ne pouvant plus s'assembler au nideatette zone, comme sur la Figure 111-34.
Cela montre bien que finalement, lorsque le rayoifioad d’entaille est supérieur ou égal a
1,6mm, I'effet d’entaille n’est sensible qu’'au taldbut de I'essai de fluage. Dés que le ré-
entaillage apparait, I'éprouvette tend vers la ®rdiune éprouvette lisse sur matériau
endommagé avec des cavités allongées. Nous revimengiius tard sur le rayon en fond
d'entaille de 1,6mm pour étudier I'influence durgfeement.

Pour le rayon en fond d'entaille maximal de nottel€, égal a 4mm (Figure IlI-26d)), la
zone ductile est trés perturbée avec de nombréesx diamorcage. La frontiere entre ces sites
est beaucoup moins évidente que pour les autremsagn fond d'entaille. Comme pour le
rayon préceédent, on ne peut pas non plus parleode fragile, compte-tenu de son état de
surface perturbé. Conformément aux commentaired' éunouvette a rayon égal a 1,6mm,
nous classerons ce type de facies comme émanamdt dipture sur éprouvettes lisses.

Pour le rayon en fond d'entaille initial égal aSn (Figure IlI-26a)), la zone ductile
présente des sites d'amorgage principaux de queltjipaines de microns et son relief reste
peu prononceé. Les cupules sont quasi-sphériqupsesentent un diametre moyen de 50um.
On peut distinguer des cupules qui affleurent téase. Ainsi, il apparait évident que le rayon
en fond d'entaille présente un effet sur l'apparesuefacique des zones ductiles et fragiles et
sur le nombre et la forme des sites d'amorcageeftet, les nombreuses cupules observées
sont supposées issues d'autant de sites d’amorCagearlera de sites d’amorcage diffus
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[BOI09] * hropres aux mécanismes de germination, croissehamalescence de cavités en

rupture ductile. La zone fragile est relativemésgd.

Pour un rayon en fond d'entaille égal a 0,8mm, daezductile présente des sites
d'amorcage moins nombreux mais avec des cupulesvplumineuses qui s'étendent sur des
centaines de microns (Figure 111-26b)). Le reliesdzones ductile et fragile est beaucoup plus
prononcé. Nous classerons aussi ce facies comnme ééatype ductile avec des sites
d’amorcage diffus.

LT T
BLOM CHOGMP fsR

Figure 111-26 : Observation au M.E.B. des faciésrdpture d'éprouvettes entaillées
sollicitées en fluage, a contrainte imposée iderdig = 74MPa), pour différents rayons en
fond d'entaille : @) r = 0,45mm, b) r = 0,8mm, cxrl,6mm, d) r = 4mm

b. Influence du chargement sur éprouvette avec r = 1,6mm

Au regard des faciés de rupture, il ne semble masir non plus d'influence significative
du niveau de contrainte sur l'aspect surfaciquezdass ductile et fragile. En effet, pour un
méme rayon en fond d'entaille, les facies de reaptliéprouvettes sollicitées a différents
niveaux de contrainte ne présentent pas de diffésenignificatives. Sur la Figure 111-27, on
note que les éprouvettes avec un rayon en fonthdlerégal a 1,6mm présentent peu de sites
d'amorcage et une zone ductile relativement étemghet que soit le niveau de contrainte

appliqué.
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Figure 111-27 : Facies de rupture d'éprouvettesaitiées, pour un rayon en fond d'entaille de
1,6 mm, sollicitées en fluage a différents nivedeixontrainte : ay = 66MPa,
b) o = 70MPa, c)o = 74MPa, d)o = 76MPa, e} = 78MPa

Ainsi, pour chaque rayon en fond d'entaille étutli&)iveau de contrainte ne semble pas
avoir d'influence sur l'aspect surfacique généed dones ductile et fragile des facies de

rupture d'éprouvettes entaillées sollicitées eagitu

c. Etude particuliere du facies de rupture sur épro  uvettes a rayon en
fond d’entaille faible (quasi-fissure)

Zone ductile — Aspects
L'observation des faciés de rupture d'éprouvettdailes sollicitées en fluage a permis

de mettre en évidence, comme pour les éprouvésteslisollicitées en traction ou en fluage,
la présence de zones ductile et fragile. Nous slltanter dans cette partie de définir
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l'influence de la triaxialité des contraintes ékevdl au faible rayon en fond d'entaille sur
l'aspect des facies de rupture.

Ainsi, la Figure IlI-28 met en évidence la présedesdeux zones distinctes que nous
allons décrire dans les prochains paragrapheseroarque un relief trés perturbé au centre et
une surface beaucoup plus lisse en périphérie.i€dinglie également des lignes circulaires et
concentriques en périphérie du faciés de rupturaséquences du passage de l'outillage
utilisé pour usiner l'entaille.

Lmm r 1 1 CiLy Fmm
TEHLTL BCOHA EHISHP HAaPR

Figure 111-28 : Observation au M.E.B. d'un faciés dipture d'une éprouvette entaillée
sollicitée en fluage (r = 0,45mm et= 73MPa)

L'observation des faciés de rupture en vis-a-\peranis de définir les caractéristiques de
cette zone ductile. On distingue, sur la Figure2| la présence de cupules de matieres
circulaire, dont le diameétre varie de quelquesidiasaa une centaine de microns. Les cupules
du faciés haut peuvent étre mises en vis-a-vis agles du facies bas, I'ensemble formant
une membrane sphérique avec au coeur une cavité.

Figure 111-29 : Observation au M.E.B. des faciesrdpture d'une éprouvette entaillée
sollicitée en fluage (r = 0,45mm et= 78MPa) - a) faciés haut, b) faciés bas

En réalisant un agrandissement au M.E.B. d'uneleugricette zone ductile, on observe,
sur la Figure 111-30, de la matiere tres étirée td@spect rappelle les observations réalisées
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sur éprouvettes lisses (Figure 111-13). Ces fibglEtirées proviennent vraisemblablement des
pourtours des cavités allongées (zone strictionrém)upées » par le passage du front de
fissure, et retombant sur la surface de rupture.

RUFRTLURE

Figure 111-30 : Observation au M.E.B. d'un faciésdtile d'une éprouvette entaillée sollicitée
en fluage - Grossissement a) 500 fois, b) 2 0G€) &)i10 000 fois

Zone ductile - Evolution de la taille des cavités

La zone ductile est composée de ces cupules doatléaévolue en cours du fluage. Pour
résumer les tailles caractéristiques mesuréesatoling de ces observations, nous illustrons
sur la Figure IlI-31 les surfaces permettant de dstimer, pour une éprouvette avec
r = 0,45mm. Ainsi partant de 100 a 200nm obsenrésrgfractographie sur la structure
initial, I'essai interrompu de la section 111.2.2parmis de déterminer une taille moyenne des
cavités de 1 a 2um. Enfin, sur la surface de regautaille moyenne des cupules est estimée a
guelques dizaines de microns. La zone ductile pdudonc étre modélisée par un modele
rendant compte de la croissance de cavités.

-97-



CHAPITRE 3 : ETUDES DES MECANISMES DE DEFORMATION E T D’ENDOMMAGEMENT
VIA LES OBSERVATIONS MICROSCOPIQUES

Etat initial Essal interrompu  Faciés de rupture
Taille des cavités, 100 & 200 nm 142 um Quelque_s dizaines
cupules de microns
Temps de l'essai t=0 ooooooag - t=1tr

Figure 111-31 : Evolution de la taille des cavitésupules en cours de sollicitation

Localisation de la zone ductile

Pour les rayons en fond d'entaille supérieurs aauxg 0,8mm, la zone ductile est
toujours observable au centre du facies de ruplusemblerait donc que la rupture finale de
I'éprouvette s'initie systématiqguement au centréépeouvette entaillée pour s’étendre vers la
périphérie (le fond d’entaille). L’'amorcage de isstire se fait de maniere ductile. La vitesse
de propagation augmente jusqu’a atteindre une valdigue marquant le faciés de transition
ductile / fragile. Le reste du mécanisme de rupsaréait de maniere fragile a vitesse élevée.

Pour le rayon en fond d'entaille le plus faiblerddre étude, égal a 0,45 mm, la zone
ductile peut étre observable, sur les facies digmtbes entaillées sollicitées en fluage, soit au
centre de I'éprouvette (Figure I1I-28), soit suewouronne ou une portion de couronne en
périphérie (Figure 111-32 ou Figure 111-33).

- =~

= 3.0 Ll
F 155 < AUP TLRE = EMZHF HAP

Figure 111-32 : Observation au M.E.B. d'un faciés dipture d'une éprouvette entaillée
sollicitée en fluage (r = 0,45mm et= 78MPa)
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Mais la plupart du temps, cette zone ductile salise plus sur la périphérie (Figure
[11-33), que I'observation se fasse au microscopigoe ou au MEB.

' r Lk L) T
a) BCOM EHSHP maP

Figure I11-33 : Mise en évidence pour des éprowegetintaillées sollicitées en fluage (r =
0,45mm et = 74MPa), des zones ductiles, en périphérie diefade rupture, a) de forme
circulaire (microscope optique) — b) ou étendueasusie couronne circulaire (M.E.B.)

La théorie de la mécanique de la rupture indiquearguéprouvette présentant un défaut
aigu, comme une fissure, devrait avoir un tauxridialité maximal proche de la pointe de
I'entaille, donc pres de la surface. L'interpré&atique nous avons de ces observations est
gu’a un rayon égal a 0,45mm, la localisation denbecage semble basculer de l'intérieur
(systématique pourx 0.8mm) vers la surface. Un défaut expérimentadialiégé des mors de
fixation peut également étre responsable de ceulmmsent de I'amorcage, du centre vers la
périphérie du ligament, en engendrant un défawtisienétrie des contraintes internes sur le
pourtour de la section minimale. De ce fait, caarpait influencer la « concentricité » du site
d'amorcage. L'aspect asymétrique des faciés deurgyjpbbservés sur la Figure 111-33,
viennent corroborer cette hypothese.

Zone fragile

Comme pour les zones ductiles, les observationsfatgés de rupture en vis-a-vis a
permis de définir les caractéristiques principales zones fragiles. On note, sur la Figure
llI-34a), une surface avec un relief beaucoup glassant que celui observé sur les zones
ductiles. Les observations réalisées a des gresses#s plus importants semblent indiquer
que les deux facies s'assemblent parfaitement @ igie34b) et d)). En effet, on note que les
deux surfaces en vis-a-vis s'emboitent comme uzlpu®n constate également la présence
de creux et de bosses sphériques dont la dimeesitanforme correspondent a celles d'un
sphérolite, suggérant une rupture finale intersglfigue.
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Figure 111-34 : Observation au M.E.B. du faciées tileed'une éprouvette entaillée sollicitée
en fluage - a) faciés haut, b) grossissement x 1€0@ciés bas, d) grossissement x 1000

d. Taux de triaxialité des contraintes et faciés de rupture

Au regard des paragraphes précédents, nous avansiie en évidence différents types
de facies ductiles qui peuvent étre classés setpargles classes (Figure I11-35) :

= Pour les taux de triaxialité les plus faibles, pdes rayons en fond d’entaille
supérieurs a 1,6mm, nous sommes en présence di@s fductile éparse, caractérisé
par la présence de quelques sites principaux dgagerétendus. On notera également
un phénomene de striction important, et un lIégandiliment, lors de la sollicitation
pour ce type d’éprouvettes. Les cupules observ@igaraissent ovoidales ;

= Pour les taux de triaxialité intermédiaires, pasg fayons en fond d’entaille égaux a
0,8mm et pour quelques éprouvettes ©a 0,45mm, nous sommes en présence d’'un
faciés ductile diffus, caractérisé par de nombrgtes d’amorcage situés au centre du
facies de rupture. On notera également un blanchimmportant lors de la
sollicitation au niveau de l'entaille pour ce typ&prouvettes, sans constater de
striction. Les cupules observées présentent umesfephérique ;

» Pour les taux de triaxialité les plus élevés, desrrayons en fond d’entaille égaux a
0,45mm, nous sommes en présence d'un facies ducéné, avec de nombreux
sites d’amorcage répartis sur la périphérie duetade rupture. On notera également
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un blanchiment important lors de la sollicitatiam miveau de I'entaille pour ce type
d’éprouvettes, sans constater de striction. Comme fe facies ductile diffus, les
cupules observées apparaissent sphériques ;

= Quelque soit le taux de triaxialité considéré, npaavons émettre I'hypothese d’'un
facies fragile intersphérolitique.

Faciés ductile éparse  Facies ductile diffus  Fadigsile confiné Faciés fragile

Rupture
intersphérolitique

Eprouvettes lisses fo= 0.8 mm

fo=4 mm _ ro = 0,45 mm
fo= 1.6 mm ro = 0,45 mm (rare)
Striction Pas de striction

Figure I1I-35 : Classification des facies de ruptuen fonction du rayon en fond d'entaille

Au regard de ces faciés et des acquisitions nuoesidaites en cours d’essais, les
caractéristiques topographiques du faciés dugbdese, observé sur des éprouvettes avec une
importante striction, semble résulter d’'un mécaeista déformation critique. Dans le cas des
facies ductile diffus et confiné, observés lorsrdfort blanchiment de la zone critique de
I'éprouvette, une porosité critique semble étrenkcanisme d’endommagement responsable
de la rupture.

Il semble donc, au vue des phénomenes observasues ae sollicitation et des facies de
rupture obtenus, qu’'une compétition existe entn@gité critique, pour les faibles rayons en
fond d’entaille, et déformation critique, pour lgslus éleves, sur le mécanisme
d’endommagement responsable de la rupture finalépi®uvette.

e. Exploitation des données provenant des facies de rupture

Nous avons admis que le facies fragile est issla depture finale de I'éprouvette et que
le faciés ductile se développe pendant la majeargepde I'essai. Il apparait donc intéressant
de mesurer la longueur de la fissure critique, @dirpde laquelle s’initie la rupture, en la
normant par rapport a une longueur de référenceggmondant a la zone utile totale du plan
diamétral ou se situe cette fissure. Ce rapportegard du temps a rupture de chaque essai,
peut ainsi nous informer sur la vitesse de dévedommt de 'endommagement.

Nous avons donc tenté de comparer les surfacegaes ductile et fragile. Pour cela,
nous avons mesuré le diametre tdtgl du facies de rupture, directement a partir dehéb
numériques pris en cours d'essai, juste avant ptumal finale. A partir des observations
realisées au M.E.B., nous avons mesuré le diameyend,., de la zone centrale, délimitée
par la frontiere entre les faciés ductile ou fragiEnfin nous avons choisi de définir la
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longueur de la zone ductilg,Lcorrespondant a la longueur de la fissure crtjet celle de la
zone utile totale {; a partir des équations (llI-2) et (11I-3) suivasite

= Si la zone ductile est située au centre du facesugture, pour les facies ductiles
diffus et éparses (Figure 111-36),

L, =& moy /2 et L. = 1/2 D o (111-2)

= Sila zone ductile est située en périphérie dwefade rupture, pour les faciés ductiles
confinés (Figure 11I-36),

LD:R—q)moy/Z et Ltot:R (111-3)

On rappellera que R correspond au rayon de laosecte la zone non entaillée des
éprouvettes, égal a 3,6 mm dans notre cas.

L’écriture de I'équation (IlI-3) provient alors diait que nous avons considéré que la
longueur de la zone ductileslcorrespondait a la longueur critique qui déclenehrupture
finale, a vitesse élevée. En effet, le temps passd'arrachement final de la zone fragile
semble assez faible par rapport au temps de tadalongueur de la zone fragile n‘apparait
donc pas comme essentielle.

Facies ductile éparse  Facies ductile diffus Fadhigsile confiné

fissure initiale

equation (l11-2) equation (I11-2) equation (I11-3)

Figure 111-36 : Définition des longueursplet Lo en fonction du type de facies ductile

Nous avons ainsi considéré deux situations décptésédemment. Ces considérations
sont directement reliées a la définition du factdiimtensité des contraintes, Klonnée par
I'équation (IlI-1). En effet, la définition de Kconsidere une longueur de fissuration,
représentée par le paramétre a. C'est I'évoluocetie longueur jusqu'a une valeur critique,
définie a partir de la ténacité,d qui va engendrer la rupture finale. Il nous estaparu
essentiel de relier ce parametre aux longueursctégistiques obtenues a partir des
observations microscopiques des facies de rupture :

» Soit 'amorcage de la zone ductile a lieu au cedad'éprouvette et la fissure est
interne. lp correspond au rayon de la zone ductile circul@cggation (I11-2)) ;
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= Soit 'amorcage a lieu en périphérie de I'éproevdit fissure est considéré comme
externe et il est nécessaire de considérer égatdmdaille de la fissure initiale pour
garder un référentiel identique au premier casdgéon (111-3)).

Ainsi, en normant la longueur de la zone ductidedinsi calculée par la longueur totale
Lwt, On obtient une relation avec le taux initial dexialité des contraintes(équation (lI-1))
et paramétré par le niveau de contrainte nettacap®, comme illustrée sur la Figure 111-37.

1,20
1,10
1,00
0,90 ~
0,80
0,70
0,60
0,50 -
0,40
0,30
0,20
0,10

O’OO \\\\}\\\\}\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\}\\\\

03 04 0O5 06 O7 08 09 10 11 12 13 14 15
Taux de triaxialité des contraintes T

r, = 0,8mm

éprouvettes
1 lisses

I—D/I—Tot

- -

A 70MPa
O74MPa
O 78MPa

G
.

Figure I11-37 : Rapport I/ Lyt €n fonction du taux de triaxialité des contraintggramétre
par le niveau de contrainte nette appliqué

On voit donc que le rapporipl/ Lot augmente contindment lorsque le taux de triagialit
des contraintes augmente et que les valeurs cafcsiént relativement peu dispersées. On
note enfin que le niveau de contrainte appliquésemable pas influencer les valeurs de ce
rapport.

Pour les éprouvettes lisses et entaillées ave@aymnren fond d'entaille important, nous
avions noté un nombre de sites d'amorcage relagmetimité dans la zone ductile (Figure
[1I-26). En augmentant la triaxialite, I'épaissede la zone blanchie diminue. La zone
strictionnée est donc beaucoup moins étendue,nélotde comportement de la zone utile du
cas d'une éprouvette lisse. L'endommagement assedaét par site d'amorcage diffus, avec
de nombreux foyers situés au centre de I'éprouvEttéin, pour r = 0,45mm, la surface
ductile bascule vers la périphérie de I'éprouvetteeste confinée en pointe de fissure. II
convient néanmoins d'intégrer la pré-fissure danszdne ductile, compte-tenu de cette
fissuration "en surface".

La Figure 1lI-38 correspond a la superposition, sar méme graphique, des résultats
représentés sur la Figure 111-37, en inversani@afgoort lp / Ly, et sur la Figure 11-19. Les
évolutions du rapporti: / Lp et du temps a rupture en fonction du taux de i t sont
ainsi représentées, pour un niveau de contrairite de 70MPa.
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Figure [11-38 : Evolution du rapport &/Lp et du temps a rupturg en fonction du taux de
triaxialité des contraintes, pour une contrainte nette de 70MR&.{= 35MPa)

On note que, pour les rayons en fond d'entaill€seprs a 0,8mm, la longueur de la zone
ductile Lp augmente et le temps a ruptuseliminue lorsque le taux de triaxialitéugmente.
En effet, il faut noter que la vitesse de croissades cavités augmente trés vite avec la
triaxialité : il a été montré que la croissance cegtés est une fonction exponentielle du taux
de triaxialitg[R'c® [SURT7L [FRAS3] || 'semblerait alors que méme si la longuegraLigmente, la
vitesse de croissance des cavités est beaucoupédasisante, accélérant ainsi la durée pour
atteindre la longueur critique et expliquant la ighintion du temps a rupture. Nous avons
d'ailleurs montré qu'en augmentant le taux de iai#&, le nombre de sites d'amorcage
augmente (section 111.3.2.a). Ainsi, la croissasphérique des cavités issues de ces sites
d'amorcage, couplée a une coalescence de cellesraine une diminution du temps
nécessaire pour atteindre la taille critique dsufie, déclenchant la rupture fragile. On peut
préciser que la croissance et la coalescence deagéés se font du centre vers la périphérie
du ligament entaillé.

Pour les rayons en fond d'entaille inférieurs an® on note que l'allure des deux
courbes est différente, le temps a rupture augmemieec le taux de triaxialité. Un autre
mécanisme apparait, différent de celui présentééplgmment. Il a été montré, a la Figure
[1I-9 notamment, que la fissuration s'initie, poun faible rayon en fond d'entaille, en
périphérie de la pointe de fissure, a une distalecquelques dizaines de microns de celle-ci.
Le fond d'entaille, ainsi émoussé, a été déforraétijuement par rhéo-durcissemEft®.
C'est cette couronne extérieure, entre la zonauetég et la pointe de la fissure qui controle
le temps a rupture. Lorsque cette couronne romaptypture finale s'initie, le ligament non
craguelé au cceur formant la surface fragile. Patrepcontrairement a ce qui a été montré
dans les travaux de Ben Hadj HamolffA%" [BEN®! nous n'avons pas observé de zones de
propagation discontinue. Ceci peut étre expliquélgaaille de la zone fragile, relativement
faible, ou par le niveau de chargement imposétivelment important. Il serait intéressant de
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vérifier, pour un niveau de contrainte plus failde)'on observe ces zones de propagation
discontinue, identifiables a des arréts succeshkifda propagation a la pointe de la zone
craqueléé®EN!

A patrtir de I'ensemble de ces considérations, mpausons donc conclure sur les points
suivants :

= Pour un rayon en fond d'entaille égal a 0,45mnprdévette entaillée peut étre
considérée comme fissurée ;

= Dans la plupart des cas, on peut considérer qu& &epropagation ductile qui
contrble le temps a rupture. La mécanique des milporeux semble donc pertinente
pour décrire et modéliser ce mécanisme d'endommeagem

= Le rayon de striction du PA6 semble se situer efi{Banm et 1,6mm (donc aux
alentours de 1mm).

[11.4.Conclusion

Nous avons donc mis en évidence, au travers déagtee, une évolution de la taille et
de la forme des cavités initiales au cours de licsation. Nous avons é€galement tenté de
décrire l'influence du mode et du type de solltaita sur les mécanismes de déformation et

d'endommagement.

Nous avons donc observé une évolution de la péresitre I'état initial et I'apparition et
le développement de la striction, se traduisant pae croissance et une élongation des

cavités.

La pertinence de cette étude repose sur les obsengaet les analyses réalisées sur
eprouvettes entaillées sollicitées en fluage. Nausns défini la notion de longueur de
fissuration critique a partir de laquelle la ruptirfragile s'opere. Nous avons noté, pour les
rayons en fond d'entaille les plus grands, que reanismes d'endommagement étaient
similaires a ceux d'éprouvettes lisses : les zahuesiles présentent peu de sites d'amorcage,
le facies ductile est éparse. Pour les taux dexial@é plus élevés, 'endommagement se fait
par sites d'amorcage diffus. Enfin, pour un rayan fend d'entaille égal a 0,45mm, le
mécanisme change et la zone ductile bascule emphgie de I'éprouvette : I'éprouvette

entaillée peut étre considérée comme fissurée.
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Au vue des phénomeénes observés en cours de atibiititet des facies de rupture
obtenus, une compétition existe entre porositégost, pour les faibles rayons en fond
d’entaille et caractérisable par un fort blanchimigeet déformation critique, pour les plus
élevés et caractérisable par une striction impottanle mécanisme d’endommagement
responsable de la rupture finale de I'éprouvettenBle dépendre du taux de triaxialité des

contraintes.
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Ce chapitre introduit la partie modélisation de teegétude réalisée dans le but de fournir

les informations nécessaires a la prédiction ddueee de vie du PA6 sollicité en fluage.

Le modéle analytique proposé va permettre de délds paramétres nécessaires au
calcul du parameétre de chargement C* de la Mécamifjlon Linéaire de la Rupture, qui

constituera 'une des thématiques abordées au Gleayi

Enfin des modéles multi-mécanismes, physiquemetivésncet dédiés au calcul par
Eléments Finis, seront développés pour modéliseotaportement d’'un élément de volume
représentatif (VER).

Dans ce chapitre, nous ne considérerons pas delage@vec 'endommagement.

IV.1. Modele analytique

Nous avons montré, au Chapitre Il (section II.2§ tésultats expérimentaux d'essais de
traction monotone et de fluage réalisés a diffé&ranteaux de contrainte appliquée. Les essais
de traction monotone ont été realisés dans le leutdéfinir les parametres matériau
nécessaires a la modélisation du comportement diériaa aux temps courts et plus
particulierement lors de la mise en charge desieskafluage. Les essais de fluage vont
permettre de révéler la présence d’'une composantéétbrmation visqueuse et donc de
modéliser le comportement du matériau aux tempgslon

Nous avons également montré, pour les courbes ukgel sur éprouvettes lisses
(section 11.2.2), I'existence de 3 stades de fluggmis a partir des vitesses de déformation :

= |e fluage primaire, caractérisé par une diminutjprogressive de la vitesse de
déformation ;

» |e fluage secondaire, caractérisé par une vitessed@ormation constante qui
correspond également a la vitesse de déformatiofiudge minimale. Dans notre
étude, celui-ci est dit "stabilisé" car il s'étalélativement rapidement et s'étend sur
une durée relativement longue ;

= |e fluage tertiaire, caractérisé par une accelimade la vitesse de déformation jusqu'a
la rupture finale de I'éprouvette. Ce stade estsidéné comme du fluage dit de
« structure » car il apparait en méme temps quehémomene de striction, entrainant
un état de triaxialitésection 11.2.2.

Nous ne nous intéresserons donc, lors de la matiélisde ces essais, qu'aux deux
premiers stades de fluage, pour lesquels le comperit du matériau est considéré en
uniaxial.
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Ces tendances, largement observées dans les maténitalliques, ont fait I'objet de
modélisation analytique. Nous nous proposons denmadélisation les deux premiers stades
de fluage par les lois puissance classiquemenségs définies par les équations (IV-1) et
(IV-2), donnant les expressions analytiques desdeifluage :

= Pour le fluage primaire, une loi, prenant en coniptetime-hardening », donnée par
e = B,t"o™ (IV-1)
= Pour le fluage secondaire, une loi de Norton domagée
¢=B,o™ (IV-2)
ou By, p1, m, B, et p sont les paramétres des lois de fluage a détermine

Ces parametres seront utilisés, dans le Chapitfgedtion V.1) dans I'approche globale

%EGI(%bI]\/Iécanique Non Linéaire de la Rupture pouwaleul du parametre de chargement C*

Compte-tenu de la non-linéarité des vitesses derm@tion de fluage par rapport a la
contrainte nominale appliquée (Figure 1l-11), dgeMx de parametres ont été nécessaires
pour simuler les stades de fluage primaire et saiom pour tous les niveaux de contraintes
considérés lors des essais. Ces parametres ombé&éus a partir d’'une optimisation
logarithmique, par une méthode des moindres carefgee les résultats expérimentaux des
essais de fluage sur éprouvettes lisses et leslations numériques des lois analytiques
associées. Les valeurs de ces paramétres sonedéfans le Tableau IV-1.

Parametres des lois de  Faibles contraintes Fortes contraintes
fluage (onor < 70MPa) (6nor > 70MPa)
P 2,63 x 10" 2,37 x 10"
B, 5,07 x 10% 1,02 x 10
n 3,90 8,75
B, 7,06 x 10' 7,82 x 10"
ny 4,53 36,5

Tableau IV-1 : Jeux de paramétres calculés poutdisde fluage considérées

Il est important de préciser que le paraméetrecarrespondant a la puissance de la loi de
fluage secondaire, sera utilisé pour le calcul drameéetre de chargement C*. Pour ce calcul,
réalisé au Chapitre V (section V.1), nous feronshigix d’utiliser le parametre;btenu pour
les faibles contraintes, compte-tenu que les nivalicontrainte de référence imposeés lors
des essais de fluage sur éprouvettes fissuréesntrestativement faibles, inférieurs a 50MPa.

IV.2. Modele numérique

Nous avons vu précédemment, pour la modélisatiatytique, I'existence de deux jeux
de parametres pour les lois de fluage, dépendanivéau de contrainte considéré, permettant
de simuler les essais de fluage sur éprouvettagslisToutefois, le modéle analytique
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considéré ne permet pas, avec un unique jeu denptres, de simuler les essais de fluage
guel que soit le niveau de contrainte imposeéee Ipaurra donc pas permettre de simuler les
essais de fluage sur éprouvettes fissurées etléesaile gradient de contrainte en pointe de
fissure ou en fond d’entaille pouvant couvrir tol&igamme de contraintes correspondant aux
essais effectués. Une modélisation numérique panaits finis s’avere donc nécessaire.

Or les codes de calcul par Eléments Finis, tel lgusode Zébulon développé au Centre
des Matériaux, nécessitent [l'utilisation de modelesnstitutifs rigoureux, éprouvés
thermodynamiquement. Historiquement, le modele CDDeux Déformations Inélastiques
[CONBS]. [CA98] 5 Jargement été utilisé au Centre des Matériaux)e code de calcul Zébulon,

pour modéliser le fluage, initialement dans lesématix métalliques puis dans les matériaux
polymeredBENO7]. [BENOS] [LEF02]

Supposant que pour un polymeére semi-cristallinplesses amorphe et cristalline ont des
potentiels visqueux relativement différents, listition du modéle DDI s’avére intéressant en
considérant que les deux déformations inélastiggm# issues de ces deux potentiels
visqueux. Toutefois, aucune « loi de mélange »sqtait représentative de la proportion de
chacune des phases, n'est utilisée dans ce moBelertant, I'utilisation du taux de
cristallinité semblerait pouvoir régir cette « ttd mélange ».

C’est ainsi qu’ont été développés, dans cette éledanodeles multi-mécanismes 2M1C
et 2M2C proposés dans l'article intituléMulti-mechanism models for semi-crystalline
polymer: Constitutive relations and finite elem@nplementation »paru dans International
Journal of Plasticity et qui sera inséré dans ligeste cette section. Cet article propose
I'utilisation d’'une variable correspondant au tale cristallinité, initialement mesuré dans le
PAG6 de notre étude, pour pondérer I'influence decahe des phases.

Les résultats expérimentaux sur le PA6 de notrdegtdécrits dans le Chapitre Il de cet
article, vont constituer le support de la procédufaentification et d’optimisation
(Chapitre 1V) des coefficients matériau décrits, @hapitre Ill, dans la formulation
mathématique des modéles multi-mécanismes. L'impiéation numérique des modéles est
egalement présentée. Enfin, apres une présentdiésnrésultats de I'optimisation des
coefficients matériaux, le dernier chapitre détéivolution des contraintes et déformations
« locales » dans chacune des phases amorphetalliogspour proposer une orientation vers
le type de modéele le plus pertinent. Il faut najee ces variables locales ne sont accessibles
gu’a partir d’'un code Eléments Finis. N'ayant pasés aux valeurs du taux de cristallinité en
cours de sollicitation, nous avons considéré, dees modeles, une valeur constante
correspondant au taux de cristallinité initial. fdlut toutefois noter que les observations
microscopiques réalisées au Chapitre Il de notuelee semblent confirmer ce choix. Une
extension possible des modeles étant l'utilisatiam taux de triaxialité variable, il serait
intéressant d’étudier expérimentalement I'évolutince paramétre pour contrdler le choix
fait et affiner les jeux de parametres optimiséssg\ a la fin de cet article, le modele 2M2C,

avec un taux de triaxialité variable, arrive a ogjuire les résultats expérimentaux obtenus sur
du PETSAL2]
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Article history: Two multi-phase models called 2M1C and 2M2C which take the
Received 25 March 2008 degree of crystallinity into account were investigated with the help
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of tensile and creep test database of Polyamide 6 (PA6) material.
Multi-phase models are based on the localization of the stress
and the homogenization of the local viscoplastic strains. The two
models differ mainly by the supplementary coupling introduced
in the 2M1C model by means of the flow expression. The first
Semi-crystalline polymer objective of this work is to sel'ect' which one of the twq models is
Multi-mechanism model more appropriate for the description of the PA6 mechanical behav-
Creep iour. The constitutive relations are presented and the finite ele-
Finite element ment (FE) implementation is discussed. The creep strain rate
versus applied stress curves are well simulated by both models.
The only difference can be detected at the phase level where the
creep strain and the creep strain rates differ in their evolution.
The models can be extended to any semi-crystalline polymer.
Experimental data from the literature are selected to assess the
models capabilities to account for the crystallisation kinetics con-
trolled by the strain level.

© 2008 Elsevier Ltd. All rights reserved.

Keywords:

1. Introduction

Nowadays, structural polymers are frequently used in engineering components subjected to ther-
mo-mechanical loadings. To assess the durability of such components, the knowledge of the mechan-
ical behaviour of the material is a key issue. The mechanical properties depend on the kind of
polymeric material but also on the range of strain rate imposed by the loading condition in service.
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This paper deals with Polyamide 6 (PA6) that essentially works under steady load (for instance, rollers
and wheels for materials handling technology). The creep behaviour is then addressed here, the moti-
vation being to implement constitutive equations into a finite element (FE) code under finite strain
framework. The PA6 material under study exhibits complex strain rate effects, assumed here to be
dependent, at least partly, on its biphasic microstructure (amorphous and crystalline phases). It is then
supposed that each phase has its own deformation mechanisms. The approach developed here is sup-
posed to be applicable to PA6, but can be extended to semi-crystalline polymeric materials, in general.
To meet this objective, various classes of model have already been proposed in the literature. Micro-
mechanical modelling was attempted by authors like Nikolov and Doghri (2000), Nikolov et al. (2002)
and Bédoui et al. (2006) but these approaches are restricted to small deformation framework.
Kichenin (1992) suggests the use of a linear viscoelastic viscoplastic rheological model for Polyethyl-
ene (PE) that was extended by Khan et al. (2006) to a thermo-mechanical large deformation model.
These authors have developed a flexible framework to model nonlinear viscoelastic behaviours under
finite deformation over a wide range of strain rates and temperatures. The material parameters used
in their model have an important physical significance.

Ben Hadj Hamouda et al. (2007) used a double inelastic deformation (DID) model in order to ac-
count for two viscoplastic strain rates that were attributed to amorphous and crystalline phases in
Polyethylene under creep conditions. DID model was reported to be able to reproduce both short
and long term creep strain history of the PE at 60 °C under uniaxial and multiaxial stress states.

Viscoplastic based on overstress (VBO) model proposed by Krempl and Ho (2002), Krempl and
Khan (2003), Colak and Krempl (2005) and Colak (2005) can be considered to have the same concept.
A recent publication of Dusunceli and Colak (2007) incorporates the degree of crystallinity (noted z) of
semi-crystalline polymers in the VBO constitutive equations to account for the influences of crystal-
linity ratio on loading-unloading, creep and relaxation behaviours. The capabilities of their VBO mod-
ified model was demonstrated by comparison to experimental results of two semi-crystalline
polymers with different crystallinity ratios.

A non-exhaustive list of recent studies concerned with the behaviour of polymeric materials in-
cludes the works of Magnenet et al. (2007), Ghorbel (2008), Barot et al. (2008), Zairi et al. (2008)
and Kafka (2008).

The main goal of the present paper is to take z into account in the DID like model that can be imple-
mented in a FE code and extended to finite strain formulation. This is based on the works of Cailletaud
and Sai (1995) that generalized the DID model into multi-mechanisms models. To the authors’ knowl-
edge, the application of such a model for polymeric material has not yet been attempted.

The paper deals with a constitutive multi-phase model based on the localization of the stress at the
phase level, and the homogenization of the local plastic strains. Experimental data on PA6 will be pro-
vided in Section 2. The general trends observed on both tensile and creep tests are discussed. In Sec-
tion 3 the multi-mechanism model formulation devoted to account for the semi-crystalline polymer
behaviour is presented in details. This will be followed by the description of the numerical implemen-
tation. Based on the experimental results presented in Section 2, the identification of the model
parameters is shown in Section 4 followed by the presentation of the numerical results. The local con-
tribution of stress—strain state at each phase level is then critically commented in Section 5 in order to
show which model would be appropriate for the PA6 under study that can be extended to semi-crys-
talline polymeric materials in general. An extension of the model intended to represent deformation-
induced changes in the crystallinity ratio is also presented in that section. The new feature introduced
in the model is validated by experimental data related to a poly(ethylene terephthalate) material ta-
ken from the work of Salem (1992).

2. Experimental procedure
2.1. Investigated PA6 material

The material under study is a Polyamide 6 (PA6) provided by Angst & Pfister as 610 mm x
1.230 mm flow molded plates with 10mm thickness. Physico-chemical properties were determined
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on some samples of this PA6 material. In modulated differential scanning calorimetry (MDSC)
technique (Hutchinson and Montserrat, 1996), heat flow rate is measured in order to determine the
glass transition temperature T, the melting point Tr and the crystallinity index z. The applied temper-
ature T at any given time t follows a sinusoidal modulation T = Ty + q,,t + Ar sinwt of amplitude Ar
and frequency w. The additional linear term accounts for the increase (or decrease) of temperature
from initial temperature T,. The characteristics of this PA6 are summarized in Table 1, where the
Young’s modulus E and the density p were given by Mehta (1999).

The PAG6 is a semi-crystalline polymer. In order to reveal the expected spherulitic microstructure,
samples were examined by scanning electron microscopy (SEM) after chemical etching. Fig. 1 shows
that the spherulite mean size is about 6 pm.

Essentially round bar specimens were machined from these plates (Fig. 2). They were cut from the
plates in three directions in order to verify the isotropy of the material.

2.2. Experimental procedure

Tensile and creep tests were performed on smooth round bars (Fig. 2) at room temperature (25 °C)
and under controlled humidity condition of 50%. To achieve this goal, an electromechanical test ma-
chine provided with a load cell was used. The specimens were instrumented with a laser beam device
to monitor the deformation. In addition, a digital camera was installed in order to record digital

Table 1

Properties of PA6 used in tests

Comonomer p (g/cm?)? X (%) T, (°C) T (°C) E (MPa)
6-Aminohexanone 1.15 43 53 219 2800

2 Given by Angst & Pfister.

ATT-CHINOL

Fig. 1. SEM observation of the spherulitic microstructure.

85
65

10 ™~

Fig. 2. Scheme of the smooth specimen (ASTM D638-91 and D2990, all dimensions in mm).
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images of some tests. Post-mortem SEM examinations of the fracture surfaces are systematically car-
ried out at the end of each test.

2.2.1. Tensile test
These tests were performed on round bars at three strain rates: 0.026, 0.01 and 0.0025 s~'. Fig. 3a
shows the nominal stress F /Sy versus engineering strain AL/L, plot. F/Sy is the load divided by the ini-
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Fig. 3. Stress versus strain for tensile monotonic tests for three various crosshead speeds. (a) Global curve until rupture; (b)
zone of interest for loading stage of creep tests.
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Table 2
Experimental data for creep tests
o (MPa) Emin (s71) Time to failure (s)
37 9.76 x 107%° Test interrupted before failure
51 3.36 x 10798 Test interrupted before failure
61 7.10 x 10798 Test interrupted before failure
65 1.49 x 10797 Test interrupted before failure
71 3.56 x 1077 289,000
76 2.86 x 107% 87,700
79 2.02 x 107% 10,500
80 234 x 1079 4700
82 6.28 x 1079 1300

tial cross section and AL/L, is the variation of displacement divided by the initial gage length. It seems
that a slight strain rate effect is evidenced. This will be taken into account in the loading step of the
creep tests (next sub-section).

Furthermore, Fig. 3a allows the plateau stress of 82 MPa to be defined as the maximum stress for
creep tests. Fig. 3b focuses on the loading part of stress—strain curves where the stress range [36-
82 MPa] for creep tests is indicated.

From Fig. 3b, the apparent Young’s modulus was estimated thanks to the initial slope of the stress—
strain curve. The mean value of E is similar to that reported by Mehta (1999) (see Table 1).

2.2.2. Creep test

Creep tests were carried out on the same apparatus and the same specimens. In order to avoid
interaction between the strain-rate effect during the loading stage and the consecutive creep test data,
the maximum strain-rate of 0.026 s~! was imposed for all creep tests. The experimental results are
gathered in Table 2. A typical experimental creep strain history, corresponding to a loading stress of
76 MPa and representative of all the creep tests performed on smooth specimens is shown in Fig. 4.
The creep strain, defined as AL/Lyep, during the creep test, is obtained by subtracting the initial strain
due to the loading step. In Fig. 4a, three creep stages can be identified:

e Primary creep stage where the creep strain rate continuously decreases.

e Secondary creep stage with a nearly constant creep strain rate which is also the minimum creep
strain rate &py;p.

e Tertiary creep stage where the creep strain rate increases. Fracture occurs at the end of this stage.

For each creep test, stabilized creep has been observed. Attention is paid to this stationary stage
where a minimum creep strain rate is determined. To this end, for each applied stress, the history
of the creep strain rate (defined as AL/Lyceep) divided by the corresponding experimental duration
At, is plotted as shown in Fig. 4b. The results are given in Table 2 and illustrated in Fig. 4c.

As depicted in Fig. 4c, the experimental points are not linear in a fully logarithmic diagram. There-
fore, modelling the creep strain rate by a stress power law would not be appropriate. In fact the PA6
material under study consists of amorphous and crystalline phases. Depending on the phase, all chains
do not have the same mobility. In the crystalline phase, chains are well ordered and tied by both cova-
lent and hydrogen bounds. Hence they have few degrees of freedom. In the amorphous phase, chains
are not organized. They have less hydrogen bounds and so, less constrained: they can slip past each
other. Chains in the amorphous phase are much more mobile than those in the crystallites. Under
loading, the two kinds of chains do not have the same behaviour. To take the contrasting behaviour
of each phase into account, it is necessary to have in mind that the stress actually experienced by each
phase can be different.

It should be mentioned that the data collected here are essentially uni-axial. However, it was ob-
served by video acquisition that a necking of the specimen appeared just before the tertiary stage. This
necking sets, within the specimen, a localized multi-axial stress state, similar to that of notched ones.
Since the numerical development is done in fully 3D framework, creep tests have also been performed
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on notched and cracked specimens for the sake of the stress triaxiality ratio effects. But this aspect is
out of the scope of the present article.

3. The 2M1C and 2M2C models
3.1. Overview

The proposed model belongs to a large class of models known as multi-mechanism model type.
These models are intermediate between:

e the so-called unified models in which all the deformation sources are considered together and only
their mean effect is taken into account through a single inelastic strain;

¢ the crystallographic models in which physical ingredients are represented as texture, local stresses
or strains in the grain.

Examples of these multi-mechanism models already exists in the literature: Contesti and Caille-
taud (1989) have proposed a model describing creep, plasticity and creep plasticity interaction of a
316SS. They have used a partitioned inelastic strain with interaction between the plastic and the
viscoplastic state variables. This model was later generalized by Cailletaud and Sai (1995) who paid
particular attention to coupling between the mechanisms behaviour at the level of hardening vari-
ables. They have named their models, respectively, 2M1C (2 Mechanisms and 1 Criterion) and
2M2C (2 Mechanisms and 2 Criteria). An update version based on physical concepts which were dis-
location interactions of the so-called 2M2C model was proposed by Sai et al. (2004). The applicability
of the model was investigated using data on a nickel base superalloy in the temperature range 600-
700 °C. The multi-mechanism approach was also used for the description of the strain induced plas-
ticity by Videau etal. (1994) and Gautier and Cailletaud (2004). These authors have proposed a decom-
position of the inelastic strain into plastic part and transformation strain part. The influence of the
austenite and the martensite was balanced by the volume fraction of each phase.

Recently, Sai and Cailletaud (2007) have modified the 2M1C and 2M2C models to incorportate a
corrective term in the computation of the local stresses and the Burlet-Cailletaud’s fading memory
term in the kinematic hardening evolution rule. The numerical results obtained using the proposed
models were successfully compared to a series of uni-axial and multi-axial ratchetting tests performed
at different stress ranges of 316SS. In this previous work, the set dislocation walls inter-walls areas
were seen as the physical reason for the two mechanisms.

Since semi-crystalline polymers consist of amorphous and crystalline phases, the 2M1C and 2M2C
are good candidates to describe the polymeric material as a composite material. Amorphous and crys-
talline phases are, respectively, mapped to the first mechanism and the second mechanism. The pur-
pose of the next section is to describe the mechanical behaviour of the semi-crystalline polymers
taking into account the influence of the degree of crystallinity.

3.2. Application to the semi-crystalline polymer behaviour

The multi-mechanism approach is intended here to describe the contribution of the amorphous
phase and the crystalline phase to the inelastic behaviour of semi-crystalline polymers characterized
by their crystallinity ratio z.

Dealing with the semi-crystalline polymer behaviour, it is convenient to use a finite strain formu-
lation, by utilizing the updated lagrangian formalisms already implemented in a in-house finite ele-
ment code (Besson and Foerch, 1997). The material behaviour is based here on Green-Naghdi
transformation of the stress-strain problem into an “equivalent material referential”. This kind of for-
mulation can be applied to materials with tensorial internal variables without modifying the local evo-
lution rules (Ladeveéze, 1980). The following standard description of the model is used:

LofE (L) e-l(L-v) g
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where F is the deformation gradient, L the rate of deformation, D the stretch rate and Q the rotation
rate. The stretch rate tensor is transported into a local rotated referential following the expression:

¢-R'DR @

where the rotation tensor R is determined by the polar decomposition of the deformation gradient
F=R U.R and U describe, respectively, a pure rotation and a pure strech tensors.

The integrated strain tensor is additively split into an elastic and an inelastic parts. Under updated
lagrangian formulation, the constitutive relations can be expressed as in small strain hypothesis. So,
for the elastic strain tensor, the treatment is equivalent to a hypoelastic formulation dealing with a
Green-Naghdi stress rate. The stress measure is here the Cauchy stress ¢ obtained by using the con-
jugate stress S which results from the material behaviour integration:

o = det! (F) R SR’ (3)
Under the small deformation asumption, the 2M1C and 2M2C models have as a common root, a
decomposition of the total strain into an elastic part and two inelastic ones. The first inelastic strain
(I=1) is associated to the amorphous phase, whereas the second one (I =2) refers to the crystalline
phase. The total inelastic strain &" is the average of the irreversible deformation of each phase:

e = (1-2)e! + z&? (4)
The scale transition rules for the strain homogenization and the stress localization take their inspira-
tion from the self-consistent formalism (Berveiller and Zaoui, 1979; Cailletaud and Pilvin, 1994) in
which the modeling is often restricted to homogeneous elasticity. The overall strain is then decom-
posed into an elastic part and an inelastic part: e = &° + &™. The elastic part is obtained by the Hooke’s
law o = A &¢, where A is the fourth-rank tensor of elastic moduli. It can be noted that another variant
of modeling, which is out of the scope of the present paper, may consider an individual elastic strain
for each phase by means of the crystallinity ratio z. This kind of modeling requires the knowledge of
the individual elastic properties of the amorphous phase and the crystalline phase.

It was previously shown (Cailletaud and Sai, 1995; Sai and Cailletaud, 2007) that the form of the
constitutive equations of these models is compatible with the general thermodynamical framework
developed by Germain et al. (1983). From a thermodynamical point of view, the basic idea of the mul-
ti-mechanism models is a collection of potentials @', I = 1,...,N (where N is the number of the con-
sidered mechanisms). For each mechanism I, a local stress ¢’ is obtained through a concentration rule.
Two cases have been distinguished, in the multi-mechanism models:

e All ¢! are combined into an unique global criterion f. 2M1C model belongs to this second class of
model, for which only one inelastic multiplier has to be determined.

- 0l x) e x)) e >

e Each ¢’ is involved in a different yield functions f’, defining a series of different criteria. This
includes the 2M2C model and the crystal plasticity models. For these models, each mechanism
has its own inelastic multiplier.

fr=i(d'-X)-R-R (=12 (6)

For both 2M1C and 2M2C model, a kinematic-kinematic coupling is introduced between the hard-
ening variables through the material parameter Cjs,.

X! ol
- Cii Cr2 z
=(2/3 7
X? @/ )(Clz C22> o2 7
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However, isotropic-isotropic hardening is neglected in this paper. The integrated form of the size of
the yield surface is:

{R =Q(1 —exp(—bA)) for the 2M1C model

8
R'=Q,(1 —exp(—b;2"))(1=1,2) for the 2M2C model ®)

The localization rule has taken its inspiration from the crystal plasticity models. Beside the simplest
and most widely used models (uniform plastic strain (Taylor, 1938); uniform stress), the most popular
concept is the self-consistent framework proposed by Hill (1965) and revisited by many authors (see
for instance (Molinari, 1999)). The idea behind all the approaches is to introduce a corrective term
depending on plastic strains, to compute local residual stresses:

0* = 0 +A(p) (}jf’ - fg) with EP =2 (9)

where &2 denotes the volume average of the plastic strains. This concept was then improved by Caille-
taud and Pilvin (1994) who proposed a”-rule” model in which a phenomenological variable 8 is used
instead of the local strain. This new variable was shown to correctly capture the plastic accémmoda-
tion which comes from the self-consistent formalism thanks to its non-linear evolution. According to
Kroner, the physical idea behind the self-consistent framework is the assumption of perfect disorder.
It means that for the semi-crystalline polymers, the probability to find the amorphous phase and the
crystalline phase in a given place is totally random. As a consequence, the amorphous phase can be
seen as an inclusion in the homogeneous equivalent medium which is the semi-crystalline polymer,
and the crystalline phase can also be seen as an inclusion in the homogeneous equivalent medium (the
semi-crystalline polymer). This is why the localization rules for both phases are totally symmetric. The
“B-rule” is selected for its simplicity and its versatility. It is now applied for the case of semi-crystalline
polymers. The localization rule, simply writes:

~

ol = a+A<ﬂ —[ﬂ)

- with g=(1-2)" +2z8° (10)
coa(pp)
Multiplying the first equation by (1 — z) and the second equation by z in the last system of equations
allows to express the overall stress as a function of the two local stresses:

0= (1-2)0"+2z0? (11)

As mentionned before, only one inelastic multiplier is needed for the 2M1C model:

-y

The McCauley-brackets ( ) denotes the positive part: (x) = 0 if x <0 and x otherwise. So that, the evo-
lution equations are:

¢ =/n' with n' Z% (I=1,2)

&l J.(nu%x’) (I1=1,2) (13)
n 2

~

Jid —i(l}’—d,ﬁ’) (I1=1,2)

~

Whereas, for the 2M2C model, each mechanism has its own inelastic multiplier:

A= <%>nl (I1=1,2) (14)

In this case, the evolution equations of the internal variables are:
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Table 3
Constitutive equations of the 2M1C model

& f (1 —2)91 +292

f= (]( —X1> +1(g2 _)52)2)1/2 —R—Ry
R=Q(1 - exp(-b2))

¢ ~ga(i=f) @ -ga(sr)
p=0-2f +2f

(%)-em(er &) (%)

él=/n' & —n?

[31*)<n1 d][f) §2:/‘L<927d2/32)

&1 = ifmt = 3D x1 52 = i(n? - 3D2x2
S =20, 7

g =i with gf_ﬁ (I=1,2)

. A 3D[

I _ gl _ 2Pyl _ 15
& A<1N1 2C,,)~(> (I1=1,2) (15)
ﬂ'—ﬁ(n’-dml) (I=1,2)

The constitutives equations of the 2M1C and the 2M2C model are summarized, respectively, in Tables
3 and 4. Table 5 shows the model parameters which have to be identified. Note that a unique formu-
lation that allows the convergence of the 2M1C and the 2M2C model towards a unique formulation
already exists (Taleb et al., 2006; Sai and Cailletaud, 2007) via one additive material parameter. This
new formulation does not preserve the opportunity to separate the two phase behaviours of the PA6.

3.3. Numerical implementation

2M1C and 2M2C models are implemented into the FE code ZéBuLoN (Besson et al., 1998), using a 0-
method solved by an implicit Newton scheme for the local integration. A similar study dealing with
the numerical implementation of a 2M1C model type was also performed in the work of Velay et
al. (2006). Tables 6 and 7 show the calculation of the residual matrices needed by the 6-method,
respectively, for each model.

Table 4
Constitutive equations of the 2M2C model

&=¢e+ (1 —2z)8! +2¢2
fr=y(a

R' =Qq(1—exp(-bii'))  R*=Qy(1 - exp(~byi?))

a! :0+A<ﬁfﬁ1) o’ :g+A(/3—/)’2>
=(1 —Z)ﬁ] +Zﬂ2 o
(?l) -em (&) &) (%)

&l = 7'n! &2 = °n2

)R Ao r)F R

a(aas) (e -e)
< 3D1 Xl) (‘XZ — 22 (DZ 3D2 X2)

2C11 6 2C22 ~
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Table 5
Material parameters of the 2M1C and 2M2C models

z: Crystallinity ratio

A: Stress localization parameter

C11,C12, Cop: Kinematic hardening moduli

D;: Kinematic hardening parameter for mechanism I

d;: Parameter of the accommodation variable for mechanism I

Rf): Initial size of the elastic domain for mechanism I (2M2C model only)
Ry: Initial size of the elastic domain (2M1C model only)
Qy, by: Isotropic parameters for mechanism [ (2M2C model only)
Q, b: Isotropic parameters (2M1C model only)
K;, n;: Parameters for the Norton law I (2M2C model only)
K, n: Parameters for the Norton law (2M1C model only)
Table 6

Residual matrix for the 2M1C model

R, = A& + ((1 ~2)n! +zg2)A;. ~Ae
R, = Aj— <§)nAt

3D,
— 1 _ 1 _ 1
R,1 7AoNc (13 2C11)~( )A/l
3D,

_ 2 2 2
Ry = A (E 2Cx X )A’1
Ry = AB' — ( 1 fdlﬁl)m
Ry, = AB? — ( 2 — dz/ﬂ)m
Table 7

Residual matrix for the 2M2C model

Re = Aef + (1 -z)n'A2! +z0%AJ% — Ae
Ry =il - ()" ac

Ra =422 — ()" At

R, _A%l _ (El %Z{l)&ll

13“2 _ A%z _ (Ez —%)N(Z>A/12

l}/ﬂ —AB - (Nl —d1/>’1>A)]

13[32 — AP — (Nz _ dzﬁz)Aﬂz

The critical part in the numerical implementation is the derivation of the residual with respect to
the unknowns. Detailed expressions of the terms of the Jacobian matrix are presented in Appendices A
and B for the two modelds.

4. Numerical results

As shown previously, 2M1C and 2M2C models introduce two viscoplastic deformations and ac-
count for the crystallinity degree as well. In this section, the experimental results obtained on smooth
specimens allow the optimisation of the creep material coefficients of both models. The numerical
simulation is based on a representative volume element (RVE) consisting of one axisymmetric square.
Two kinds of stress and/or strain can be selected from the numerical results in order to compare the
simulations with experimental values. First, the global comparison deals with the engineering stress
F/So (the load divided by the initial cross section) and the strain AL/L, (the axial displacement divided
by the initial gage length). The numerical data are then taken from the nodes of the RVE. At each phase
level, the true stress and strain are directly read from one integration point of the RVE.
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4.1. Optimisation procedure

In the previous section, Eqs. (4)-(15) display some material coefficients that have to be determined
(see also Table 5). Constitutive equations of 2M1C and 2M2C models have been depicted in Tables 3
and 4. Identification of these parameters was performed with the help of Zset FE code (Besson and
Foerch, 1997) provided with an optimiser routine (Besson et al., 1998). All the simulations have been
performed under finite strain hypothesis. Since analogy can be made between 2M1C and 2M2C mod-
els, only 2M2C model will be discussed hereafter. The elastic parameters such as Young’s modulus and
Poisson ratio v are supposed to be known. The viscoplastic parameters are described as follows. Index
1 will be attributed to the amorphous phase, which deals with short time effect. Index 2 stands for
crystalline phase and is supposed to deal with long time effect. R}, Q;, b;, C;, D; (i = 1,2) parameters cor-
respond to plastic behaviour. K; and n; represent the viscous deformation. Additionally, z, A, d; and C,
parameters account for the interaction between each phase. The optimisation procedure requires that
some parameter values be fixed. In addition, initial values are given to the parameters that have to be
determined. From MDSC measurements, value of crystallinity degree z is set to 43%. Poisson ratio v is
0.4 (Mehta, 1999). From the tensile curve, the apparent Young’s modulus (Table 1) was obtained, by
calculating the initial slope of the stress-strain curve, E = 2800 MPa. The stress-strain curve deviates
from the linear elastic relationship when the stress is around R}, i.e. yield stress of the amorphous
phase. It is supposed that viscous effects appear at low stress. So initial R(l) value is 5 MPa. It is assumed
that amorphous phase exhibits linear viscoelastic behaviour. Hence initial n; value is set to 2 (near to
1) whereas n, is arbitrary assumed to be 5. From creep curves, long term coefficients are proposed. The
stress above which non-zero creep rate is observed is associated with the viscoplastic threshold Rf,.
Hence initial R3 is 5 MPa. The parameter A accounts for the degree of plastic incompatibility between
the inelastic deformation of each phase. When Cy, is negative, each mechanism attenuates the stress
of the other. Material parameters are then numerically optimised with a sequential quadratic pro-
gramming (SQP) method (Stoer, 1985). Optimisation consists of minimising the deviation between
tensile and creep test experimental data and the simulated ones. First, the identification of amorphous
phase parameters is operated. Then, following some weighting procedure, choosing zero for initial val-
ues of interaction parameters and neglecting crystalline phase by putting high value for C,, R; and Q,
coefficients are optimised with tensile test data. Other parameters are then optimised beginning with
crystalline phase using creep test data. A last optimisation loops are carried out by using experimental
data altogether, in order to determine all parameters.

4.2. Comparison between experimental and numerical results

The results of the optimisation procedure for 2M1C and 2M2C models are given in Table 8. By using
these values, all the experimental data are compared with the simulated one for each test. For the sake
of clarity, only the creep test at 76 MPa is presented in Fig. 5. Fig. 5a illustrates the comparison be-
tween numerical and experimental engineering stress—strain tensile curves. The experimental points
are symbolized by open squares whereas 2M1C and 2M2C simulations are, respectively, represented
with line plus crosses and solid line. Overall observation of Fig. 5a shows good agreement between
experimental data and both simulations. However, it can be noticed that 2M2C model seems to cor-
relate better with the experimental curve, at least at small strain (AL/Ly < 0.03). At high strain values,
2M2C slightly overestimates the stress level. Concerning 2M1C model, the numerical result crosses
the experimental curve. The stress is overestimated at small strain and underestimated at high strain.
Further investigation has to be performed for high loading (AL/L, > 0.05) that can be encountered on
specimens subjected to multiaxial stress state (e.g. notched and cracked specimens). For creep strain
history (Fig. 5b) the 2M1C simulation (solid line with open triangle) overestimates creep strain level
when compared with experimental curve (open square symbols). The 2M2C simulation (solid line)
correlates better with the creep strain level and follows very well the experimental curve. Although
there is a deviation between 2M1C simulation and the experimental points, it can be noticed that
the strain rate is rather similar in the secondary creep stage. The numerical strain rate is calculated
as for experimental one (AL/Lop divided by the corresponding numerical duration At) and plotted
against the running creep time. Fig. 6a shows the comparison of the creep strain rate histories. Excel-
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Table 8
Identified material parameters of the 2M1C and 2M2C models, Polyamide 6
Parameters 2M2C Units Parameters 2M1C Units
Criterion 1 ny 2.5 Criterion
K 244 MPa s n 11.2
R 3.9 MPa K 143 MPa s
Q, 27.4 MPa Ro 04 MPa
by 120 Q 9.1 MPa
Criterion 2 n, 5.3 b 203
K, 859 MPa s
R: 0.9 MPa
Q, 56.3 MPa
b, 6.2
Mechanism 1 Ci1 317 MPa Mechanism 1 Cn1 1187 MPa
D; 3.2 D; 8.5
Mechanism 2 (&) 166 MPa Mechanism 2 Cyy 260 MPa
D, 34.9 D, 1.8
A 5.4 MPa A 17.1 MPa
Interaction Ci2 -6.9 MPa Interaction Ci2 —-83.3 MPa
dq 16.1 d; 203
d, 17.3 dy 20.3

E=2800 MPa, v=04, z=043.

lent agreement is seen between the simulation and experimental curves. This result is important since
the creep is essentially based on the strain rate effects. It can also be noticed here that specific tran-
sition time between primary and secondary creep is well captured by both 2M1C and 2M2C models.
Such a good agreement was obtained on all creep tests with various stress values presented in Table 2.
The more significant curve is illustrated in Fig. 6b where all the results are gathered in terms of min-
imal creep strain rate versus applied stress. It is shown that an excellent accordance is obtained be-
tween experimental (cross symbols) and simulated curves (solid lines with open circles for 2M1C
curve and with full squares for 2M2C curve) although both models slightly underestimate creep strain
rate at low applied stresses. Namely the non-linearity in a fully logarithmic curve (see Section 2) is
accounted for by both models. In terms of global comparison performed on engineering stress—strain
curve or the creep strain rate history, both models are satisfactory. At this stage, 2M1C and 2M2C
models are quite similar apart from the engineering stress—strain tensile curves. The detailed analysis
of the numerical results, especially in each phase, allows selecting the more appropriate model.

4.3. Analysis of numerical results within each phase

In this section the stress and strain levels of each phase will be compared in order to discuss the rele-
vance of each model. Since the local stress or strain cannot be accessed via experimental measurement,
investigations here are only based upon the computed values within each phase. These values are assumed
tobe correct since the global comparison (Figs. 5 and 6) was satisfactory. It is reminded that each variable is
selected at one integration point. The total true strain is split as the sum of three true strains: elastic,
amorphous and crystalline strains. In the sequel, the term “evcum” stands for equivalent creep strain.

4.3.1. Tensile test simulations

The loading step of the tensile tests lasts 2.7 s. During this step, the three aforementioned strains are
followed with respect to time. In Fig. 7, the total true strain is represented by a solid line whereas the
equivalent creep strains (evcum) are, respectively, symbolized by solid line with open circles for amor-
phous phase and solid line with full squares for crystalline phase. The elastic strain is represented by so-
lid line with crosses. For 2M1C model (Fig. 7a), evcum strains of both phases are of the same order of
magnitude even if the amorphous phase is slightly more strained than the crystalline one. The situation
is very different for 2M2C model (Fig. 7b), where evcum strain of the amorphous phase is more impor-
tant than that of crystalline one. For 2M2C simulation, crystalline phase seems not to produce creep
strain during a tensile test. In this case one can separate the short term response from the long term
one. Furthermore, it can be noted that strain of the amorphous phase appears earlier in 2M2C model.
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Fig. 5. Comparison between experimental and simulated data for (a) stress versus strain for a tensile monotonic test at

0.026 s71; (b) creep strain history for a smooth specimen with ¢ = 76 MPa.

This effect is magnified by plotting, for both models, the true stress-strain curves corresponding to

each phase during the tensile test, the strain being here the viscous strain of each phase (Fig. 8). The
total stress, which is the average of the two local stresses (Eq. (11)), is also plotted in that figure as a

function of the global inelastic strain.
Fig. 8a shows that both phases reach the same stress in 2M1C model. For 2M2C model (Fig. 8b), as

discussed previously the crystalline phase is shown to be very rigid. This seems to indicate that 2M2C
model (Fig. 8b) is more realistic than 2M1C one (Fig. 8a) by arguing that the amorphous phase re-
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Fig. 6. Comparison between experimental and simulated data for (a) creep strain rate history for a smooth specimen with
o =76 MPa; (b) creep strain rate versus applied stress.

sponds first to an instantaneous load. In addition for 2M2C simulation non-linearity occurs at stress
level below 30 MPa essentially due to the amorphous phase, whereas, for 2M1C simulation these ef-
fects appear at higher stress level induced by both phases.
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4.3.2. Creep test simulations

In this section long term creep behaviour is analysed in both phases in terms of creep strain histo-
ries. The same symbols as in the previous sub-section are used: the total true strain is represented by a
solid line, the amorphous (respectively crystalline) equivalent creep strains (evcum) are symbolized
by a solid line with open circles (respectively solid line with full squares) and the elastic strain is
represented by a solid line with crosses. It should be mentioned that the elastic strain increases with
time because creep tests are controlled with imposed force. Therefore, the stress is slightly increasing
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during the creep tests. Similar to the stress-strain curve, the 2M1C model predicts approximately the
same order for evcum strains of both crystalline and amorphous phases (Fig. 9a). Conversely, the ev-
cum of the amorphous phase is slightly less than that of the crystalline phase. It seems that the initial
value of the evcum at the end of the loading step plays a role in this graph. It can be noticed, however,
that the slope of both curves is rather similar. For the 2M2C simulation (Fig. 9b), evcum strains of both
phases evolve from their initial values (at the end of the loading step). Therefore, the shift between the

a 100

90

80

70 -

60 4 - -6-amorphous
& crystalline

50 -~PA6 @ ]

40

True Stress (MPa)

30

0.000 0.010 0.020
True Strain

b 110
100

-©-amorphous

-=crystalline
~PA6 =

True Stress (MPa)

0.000 0.005 0.010 0.015 0.020

True Strain

Fig. 8. Comparison between stresses and inelastic strains of (i) amorphous phase (ii) crystalline phase and (iii) overall
behaviour for the tensile monotonic simulation at 0.026 s~! with (a) 2M1C model and (b) 2M2C model.
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Fig. 9. Comparison between viscoplastic deformations of amorphous and crystalline phases for a creep simulation at 76 MPa
with (a) 2M1C model and (b) 2M2C model.

evcum strains of the two phases increases at the beginning of the creep test to stabilize at the end of
primary creep. As depicted in Fig. 9a, the slope is roughly the same for both evcum strains. The strain
rate effects are analysed in Fig. 10 by directly plotting the creep strain rate versus the applied engi-
neering stress (equivalent to Fig. 6b). The experimental “engineering” creep strain rate values symbol-
ized by crosses are plotted here as reference curve. The “true” strain rate of amorphous (respectively
crystalline) plot is represented by dotted line with open (respectively full) squares. The agreement of
the creep strain rate curves is rather good. The 2M1C model predicts approximately the same strain
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rate for amorphous and the crystalline phase, whereas for 2M2C simulation, the experimental strain
rate is followed very well by crystalline simulation in the stress range [35-75 MPa]. The amorphous
phase has less strain rate value. 2M2C model seems then to capture the fact that the long term creep
response is essentially controlled by the crystalline phase.
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simulation amorphous —g—
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1E-09 5 5 5
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b 1E-04¢ ! ! !
1E-05:- .................................................. ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, experiment N R— - 1
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1E-08 |

1E-09
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Fig. 10. Comparison between experimental and modelled data for minimal creep strain rate of amorphous and crystalline
phases versus applied stress with (a) 2M1C model and (b) 2M2C model.
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5. Discussions
5.1. Case of the PA6 material

Both 2M2C and 2M1C models are provided with numerous material coefficients (15 for 2M1C
and 21 for 2M2C). It is to be mentioned that these numbers are rather great if the objective is
to just simulate creep tests. It is known that some interaction coefficients are required to account
for cyclic hardening coupled with creep effects (Sai and Cailletaud, 2007). In this paper, it is as-
sumed that all coefficients are activated even if actually no relevant tests have been carried out
in order to address individually each coefficient. Some of these coefficients may have to be set
to zero depending on the loading conditions. This study was not performed here. Concerning
the effect of the cristallinity degree z, the local stress/strain results are subjected to the value
set to 43% all along the computation. The conclusions of this paper are applicable to this specific
PA6 material. In order to extend the use of z-parameter to other grade of PA6 and in general to
semi-crystalline polymeric material, the sensitivity of the material response to z has to be checked
experimentally as well as numerically. It can be performed on the same PA6 material with various
degrees of crystallinity. Investigations on various semi-crystalline polymers with different degrees
of crystallininity may suffer from different basic responses if these polymers have the same z
value.

Actually, the PA6 under study is provided with three sets of coefficients that show the same trend
at the global level of the analyses. However, these three sets of coefficients differ in what is predicted
at each phase level. This seems to indicate that there is no unique solution in the optimisation proce-
dure. But advantageously, one can choose the more appropriate set of coefficients depending on the
deformation mechanisms supported by experimental observations. For instance, if it is assumed that
only the crystalline phase interferes in long term response for creep test, the set of coefficients of
2M2C model obtained here is the more relevant. This assumption needs further deformation mecha-
nisms investigations that have not been presented in this paper.

5.2. Extension to the case of strain-induced crystallisation

It is possible to make z-parameter evolve during the loading (tensile or creep tests) for the mul-
ti-mechanism model type. The basic idea here is that z-parameter - that is the degree of crystal-
linity - is sufficient to account for the semi-crystalline microstructure of the polymer. The
“crystallisation” or “decrystallisation” kinetics may be controlled by the mechanical variable (stress
or strain). A new scalar variable f; is introduced instead of the z-parameter. The evolution of f, may
be:

e either introduced as an incremental form using Eq. (4), in which the derivate of f, with respect to
the time, f,, have to be defined:

i = (1= £)i' + 82 + . (6 — &)
e or given by an explicit law to fit the experimental kinetics results in the case of monotonic loading:

ey - [L= R0

w

where J(¢) is the von Mises equivalent strain and u, v, and w are material parameters.

To assess the reliability of this newly introduced feature, a comparison is made between the
2M2C modified model and experimental results taken from the work of Salem (1992). This author
has studied the crystallization during drawing of poly(ethylene terephthalate) at 90 °C and at dif-
ferent strain rates. The proposed explicit law was used to fit the experimental kinetics results
(Fig. 11a). The experimental stress—strain curve is well described by the modified model for the
two selected strain rates and for a large strain range (Fig. 11b). Furthermore, the transition behav-

- 131 -



CHAPITRE 4 : MODELISATION DU COMPORTEMENT EN FLUAGE
D'UN ELEMENT DE VOLUME

C. Regrain et al./International Journal of Plasticity 25 (2009) 1253-1279

a 025
— simulation 0.42S-1 % Nal
0.2 - X experiment 0.42S-1 LT
- - -simulation 0.01s-1 L
O experiment 0.01S-1 Lr
> 0.15 .
£ /
= )
‘g .
Q 01 13
0.05 ’
0B I g= U
4 |- 1 T CIT T
0 0.5 1 1.5 2
True Strain
b 14 T T T T T
simulation 0.42s-1
12 experiment 0.42s-1 X X |
simulation 0.01s-1 ==--eeeee
experiment 0.01s-1 O
10
©
o
g 3
[7/]
(7]
o
»
o 6
2
-
4
2
0

True Strain

1273

Fig. 11. Comparison between experimental results (Salem, 1992) and simulation for the modified 2M2C model (a) crystallinity
versus strain (b) stress—strain curve.

iour corresponding to the inflexion point is also well reproduced in the stress-strain curves. Table
9 shows the material parameters set given by the simulation/identification procedure using the
modified model at the two strain rates. Note that the kinetic parameters u, v and w depend on

the applied strain rate.
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Table 9

Identified material parameters of the modified 2M2C model, poly(ethylene terephthalate)

Parameters Value Units Parameters Value Units
n 1.85 D; 1

K4 5.52 MPa s D, 1.1

Q 2.25 MPa dq 8.75

by 1.94 dy 98.8

ny 0.97 A 257.2 MPa
K> 4388 MPa s R 0.4 MPa
Q, 28.7 MPa RS 0.9 MPa
b, 1.97 Strain rate 0.01 0.42 s !
Ci 1.86 MPa u 3.7189925 5.21571427

Cx 19.3 MPa v 177.5030417 177.4914783

Ci2 0. MPa w 1.0076790 1.0082122

6. Conclusion

Tensile and creep tests were carried out on PA6 semi-crystalline polymer whose degree of crystal-
linity is equal to 43%. The experimental database exhibit complex strain rate effect even at 25 °C and
with controlled moisture of 50%. Namely the creep strain rate versus applied stress curve in full log-
arithmic graph exhibits non-linearity. Two multi-phase models called 2M1C and 2M2C which take the
degree of crystallinity into account were investigated. The constitutive relations of each model were
described in details and some aspects of their FE implementation were viewed. Based on the tensile
and creep tests results, the identification of the model parameters was presented by detailing the opti-
misation methodology. The optimised sets of coefficients for the PA6 under study were given. With the
help of these material coefficients, the comparison between experimental points and simulated ones is
carried out. These comparisons showed good accordance between simulations and experimental
curves. The local contributions of stress and strain at each phase level are then supposed to be cor-
rectly estimated. For the PA6 under investigation, it seems that the 2M2C model, together with the
corresponding optimised set of coefficients is the more relevant for the long term creep response.
The extensions of the multi-mechanisms models to other semi-crystalline polymers can be easily at-
tempted provided that appropriate experimental database are available. It was demonstrated that the
approach is able to take the crystallisation kinetics controlled by the strain level into account.

Appendix A. Jacobian matrix terms for the 2M1C model

The derivative Nij = on'/o¢’ (i,j = 1,2) will be present in the computations of he derivation of the
residual with respect to the unknowns

N“:E: ‘!_91®91

© (e %)) (%))
on? 1432@132

N2 - ~ _ ~

© 0 -x)) (%))

v n'on

© 0o %)) (%))

N non

AL \/(J@ _)51))2 +(J(o —1(2))2

- 133 -



CHAPITRE 4 : MODELISATION DU COMPORTEMENT EN FLUAGE
D'UN ELEMENT DE VOLUME

C. Regrain et al./International Journal of Plasticity 25 (2009) 1253-1279 1275

Term R,
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e
)
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Appendix B. Jacobian matrix terms for the 2M2C model

As in the 2M1C model, The derivative N' = an'/aa‘ of the normal n’ (i=1,2) with respect to the
local stress tensor will be present in the computations:

- 6n2 1 5
N 602 ] [J

6n1 1
1 _ n nZ

{ J'—n'@n!

601 o ~

Term R,
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0R./A)? = zn?
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IV.3. Conclusion

Nous avons obtenu les coefficients des lois algt proposées pour simuler les stades
de fluage primaire et secondaire, observés surdgesais réalisés sur éprouvettes lisses.
Toutefois, compte-tenu de la non-linéarité desssis de déformation de fluage par rapport
au niveau de contrainte appliqué, deux jeux de p@taes sont nécessaires pour pouvoir
suivre les résultats expérimentaux pour I'enserdBke niveaux de contraintes considérés : un
jeu de parameétres est ainsi associé aux faiblesraimtes et un autre aux fortes contraintes.
Les jeux de parameétres obtenus constitueront lep@tipde calcul du parametre de

chargement C* de la Mécanique Non Linéaire de latRee, décrit au Chapitre V.

Deux modeéles multi-mécanismes, dédiés au calcuEpanents Finis, ont été proposés
pour simuler le comportement en fluage du PA6. bemaraison des variables locales
propres aux phases amorphe et cristalline justiiechoix du modéle 2M2C qui semble
physiquement plus réaliste pour modéliser un élémewvolume. Nous avons ainsi acces, par

ces modeles, aux tenseurs des contraintes et deiorma dans chaque phase.
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Dans ce chapitre, on entre dans la partie modébsatle la rupture afin de prédire la
durée de vie d’'une structure réelle travaillantferage.

Nous avions montré, au Chapitre lll, l'influence tke porosité sur les mécanismes
d’endommagement et de rupture. Nous allons doncinidéfdans ce chapitre,

'endommagement numériqgue comme étant propre allidon de la porosité.

Contrairement au Chapitre IV, les calculs ne serphis réalisés sur des éléments de
volume représentatifs (VER). On réalise ici desual de structures. Nous utiliserons soient
les résultats sur éprouvettes fissurées pour atiliss outils de la Mécanique Non Linéaire de
la Rupture en visco-plasticité, soient les réssltstir éprouvettes entaillées pour utiliser un
couplage entre comportement et endommagement,neamoedélisation couplée assistée par

un code Eléments Finis.

V.1. Approche globale de la Mécanique non linéaire de la rupture

(MNLR) en viscoplasticité

Ce chapitre a pour objectif principal d’'utilisesleutils de la Mécanique Non Linéaire de
la Rupture en viscoplasticité pour estimer la dutéevie résiduelle d’une structure fissurée
soumise en service a du fluage.

La Mécanique Non Linéaire de la Rupture utilise lds de comportement analytiques
présentées dans le Chapitre IV (équations (IV-1jI\¢t2)). Comme toute analyse de la
mécanique de la rupture, elle fait intervenir daokons importantes :

» |e choix d'un paramétre de chargement guidé phoi lde comportement du matériau,
avec la méthodologie permettant de calculer cenpetr@ de chargement. Dans notre
étude la loi de comportement utilisée a été uslipéur simuler le fluage secondaire
stabilisé observé sur les éprouvettes lisses ¢selitR.2) ;

= ['établissement d'un critére de rupture, qui a galenent trait & une valeur critique
du parametre de chargement, défini au préalables Bacas ou il y a dépendance des
phénomenes vis-a-vis du temps, comme illustrée date étude, il est d'usage
d’utiliser une courbe maitresse permettant de dber un temps critique ou une
vitesse de propagation de fissure relié(s) a lawatlu paramétre de chargement en
cours de service.
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C’est donc cette démarche qu'on a proposée dartglBaintitulé « Experimental and
numerical study of creep and creep rupture behawbrPAG6 » paru dans Engineering
Fracture Mechanics, inséré par la suite. Il fautenaue la finalité de cette approche
« ingénieur » est d’obtenir une courbe maitressegitant de déterminer pour une valeur
donnée du parametre de chargement un temps aewgssocie, définissant ainsi un critere de
rupture.

Dans cet article, on traite 'ensemble des éprdasetntaillées, quel que soit le rayon en
fond d’entaille initial, par le concept de la mécare de la Mécanique Non Linéaire de la
Rupture en viscoplasticité. La premiere partie melds résultats expérimentaux, décrits au
Chapitre 11, ainsi que ceux des observations sfdeies de rupture, décrits au Chapitre I,
Le parameétre de chargement utilisé est C*. Les ou&th dites « simplifiées » de calcul de C*
sont explicitées dans l'article pour toutes lesoépettes avec un rayon en fond d’entaille de
0,45mm. Elles seront considérées comme fissurégmrty des données expérimentales, la
courbe maitresse entre le parametre de chargenfegit |€ temps a rupture; test tracée et
modélisée sous la forme donnée par I'’équation (V-1)

t, C** =A (V-1)

Les valeurs obtenues pour les parametres matésiamnd sont données dans le Tableau
V-1:

Parametres matériaux Valeurs associées
a 0,978
A 4,00
Tableau V-1 : Valeurs associées au parametres maabéobtenus pour la courbe maitresse
C*-tr

Dans la suite de l'article, il a été montré la détance de la courbe maitresse par rapport
au rayon en fond d’entaille, pour une profondeufisieure fixée avec un rapport b/R égal a
0,5. Le parameétre C* ne faisant pas interveniaj®n en fond d’entaille, la courbe maitresse
devient un faisceau de courbes paralleles paramatrée rayon en fond d’entaille. Dans ce
cas, on montre la limite de I'approche globaleal®&Ecanique Non Linéaire de la Rupture en
viscoplasticité.

Enfin, une étude critique des deux méthodes simpifde calcul de C* a été également
meneée. Il ressort de cette comparaison qu’il peavgir, suivant la méthode utilisée, une
grande différence entre les résultats de C*.
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Article history: Polyamide 6 (PA6) is a semi-crystalline polymer utilized in many structural components
Received 26 September 2008 working under steady load. At room temperature, PA6 exhibits time dependent (viscoplas-
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tic) deformation. The aim of this work is to investigate the mechanical response and the
crack growth of PA6 under creep conditions.

The experimental database consists of tests carried out on smooth and notched round
bars. Load versus displacement curves were recorded for monotonic tests tensile at various

Key vyords: . crosshead speeds. Then, creep tests at constant load were performed allowing the record of
Semi-crystalline polymer c . . .

Polyamide 6 the creep strain history according to the applied load.

Fracture Microscopic observations highlight the initial spherulitic structure.

Creep lifetime criteria Smooth and notched specimens were utilized in order to identify and to validate material
coefficients dedicated for analytical modeling. The non linear fracture mechanics for creep-
ing solids was applied to results on “pre-cracked” specimens. For this kind of loading, use
of the load parameter C is recommended.

By plotting C* values versus time to failure, a unique correlation was obtained. The
knowledge of this master curve allows lifetime assessment of PA6 cracked bodies.
© 2009 Elsevier Ltd. All rights reserved.

1. Introduction

Nowadays, structural polymers are frequently used in engineering components subjected to thermo-mechanical loadings.
To assess the durability of such components, the knowledge of the mechanical behavior of the material is a key issue. This
paper deals with Polyamide 6 (PA6) that essentially works under steady load. The creep behavior is thus addressed here. The
objective for this kind of study is to access the lifetime of PA6 cracked bodies under steady load.

Fracture mechanics of creeping solids (FMCS) theory recommends the use of a “load parameter” denoted as C" provided
that the material exhibits stationary creep behavior. This C° parameter turned out to be relevant in other studies essen-
tially for metallic materials [1,2]. However, its application requires the determination on smooth specimens of secondary
creep law. This latter is directly involved in the C* formula. The occurrence of secondary creep for the semi-crystalline
polymer under study has first to be experimentally demonstrated. Then, an experimental database on cracked specimens
is needed in order to plot a correlation between the creep time to failure and the corresponding C' parameter. Since
the circumferential pre-crack was machined on round bars, this work additionally shows the effect of the notch root radius
on the creep rupture of these round bars; the most acute notch being supposed to be a crack (notch root radius =
0.45 mm).
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2. Investigated PA6 material

The material under study is a polyamide 6 (PA6) provided by Angst & Pfister as 610 mm x 1230 mm flow molded plates
with 10 mm thickness.

The PAG is a semi-crystalline polymer. In order to reveal the spherulitic microstructure, samples were examined by Scan-
ning Electron Microscopy (SEM) after chemical etching consisting of pickling with permanganate acid .

Fig. 1 shows the etched spherulitic microstructure. It can be observed that the spherulite mean size is about 6 pm.

Samples are also microtomed along each direction of plates in order to reveal a possible crystalline orientation. Then,
observations by optical microscope with polarized light give important information on spherulite mean size and shape
[3]. Fig. 2 shows that two particular areas can be distinguished:

e A skin of 60 um thickness where the mean size of spherulites increases from surface to the bulk.
o Th rest of the plate is isotropic with a spherulitic mean size of 5 um and a spherical shape.

Round bar specimens were machined from these plates (Fig. 3a). The skin effect observed on plates has then no effect on
this kind of specimens. In order to verify the mechanical isotropy of the material, the specimens were cut following three
orientations in the plate plane: along the length, along the width and at 45° between length and width.

In order to check the sensitivity of the creep lifetime to the stress triaxiality ratio, creep tests on notched round bars were
performed. Four root notch radii were machined on specimens: 0.45 mm, 0.8 mm, 1.6 mm and 4 mm. All notched round bars
have the same minimal section radius of b =2 mm and the same value of R = 3.6 mm. (Fig. 3b). Reducing the notch radius
results in increasing the stress triaxiality ratio t defined as follows [4]:

1 b
T:§+m(1+2—r0>. (1)

where ry is the initial notch radius (i.e. in the undeformed state). Note that specimens whose rq value is 0.45 mm will be
denoted as “cracked bars” in the following. Values of T with respect to b/rg ratio are detailed in Fig. 3b.

Fig. 2. Observation of the crystalline orientation - skin effect.
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Fig. 3. (a) Scheme of the smooth specimen (ASTM D638-91 and D2990, all dimensions in mm). (b) Details for notched round bars, stress triaxiality values
against the inverse of notch root radius.
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Fig. 4. Stress-strain curves for tensile monotonic tests for two crosshead speeds, (a) Global curve until rupture, (b) zone of interest for loading stage of creep
tests.

3. Experimental procedure

Tensile and creep tests were performed on smooth and on notched round bars (Fig. 3) at room temperature (25 °C) and
under controlled humidity condition of 50%. To achieve this goal, an electromechanical test machine provided with a load
cell was used. The specimens were instrumented with a laser beam device to monitor the deformation and the notch open-
ing displacement (NOD), respectively for smooth and notched specimens. The gage length was of about 6 mm. Post-mortem
SEM examinations of the fracture surfaces were systematically carried out at the end of each test. The reproducibility of
experimental data was tested. Indeed two or three tests were conducted with the same loading conditions.

3.1. Tensile tests

Monotonic tensile tests were carried out on smooth round bars to better control the loading step for the creep tests. These
tests were performed at three crosshead speeds: 100 and 10 mm/s, corresponding to approximately (0.02 and 0.002 s 1).
Fig. 4a shows the engineering stress F/Sy versus elongation AL/Ly plot. F/Sq is the load divided by the initial cross section
and AL/Lq is the displacement divided by the initial gage length. A slight effect of the crosshead speed seems to be evidenced
beyond the peak load.
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Therefore the creep tests were always carried out with the maximal crosshead speed for the loading stage in order to limit
this strain rate effect. Furthermore, Fig. 4a allows the maximum stress for creep tests to be defined. The value of the plateau
stress (82 MPa) was then selected here. Fig. 4b focuses on the loading part of stress-strain curves where the stress range
(36-82 MPa) for creep tests is indicated.

3.2. Creep tests on smooth bars

Creep tests were carried out on the same apparatus and the same specimens with the maximum crosshead speed for the
loading stage. The loading step generally lasted for 7 s. Experimental results are gathered in Table 1. For higher stress levels,
creep tests were conducted until the complete failure of the specimen whereas for lower stress levels, creep tests were inter-
rupted after ensuring the stabilized creep strain rate had been reached.

A typical experimental creep curve, corresponding to a load of 76 MPa and representative of all creep tests performed on
smooth specimens is shown in Fig. 5. The creep strain, defined as (AL/Lo)creep during the creep test, is obtained by subtracting
the initial elongation due to the loading step. In Fig. 5a, three creep stages can be identified:

e a primary creep stage where the creep strain rate continuously decreases;

e a secondary creep stage with a nearly constant creep strain rate which is also the minimal creep strain rate;

e a tertiary creep stage where the creep strain rate increases. Necking appears approximately at the beginning of this stage
and fracture occurs at its end.

For each creep test, steady-state creep was observed. Attention was paid to this stationary stage where a minimal creep
strain rate is determined. To this end, for each applied stress, the history of the creep strain rate (defined as AL/Locreep)
divided by the corresponding experimental At, is plotted as shown in Fig. 5b. The results are given in Table 1. The key curve
plotting the minimal creep strain rate versus applied nominal stress is illustrated in Fig. 6 where it can be depicted that
experimental points are not aligned in a fully logarithmic diagram.

3.3. Creep tests on notched bars

These tests were carried out with the same procedure as on smooth specimens. In the following, the net stress is defined
as the load divided by the initial minimal cross section. In order to check the sensitivity of the creep time to failure to the

Table 1
Experimental data for creep tests on smooth round bars.
o [MPa] Emin(s™1) Time to failure (s)
37 9.76 x 107%° Test interrupted before failure
51 3.36 x 10°% Test interrupted before failure
61 7.10 x 10798 Test interrupted before failure
65 1.49 x 1077 Test interrupted before failure
71 3.56 x 10°%7 289,000
76 2.86 x 107%° 87,700
79 2.02 x 107% 10,500
80 234 x10°% 4700
82 6.28 x 10°% 1300
(a) (b)
0.6 7 (AL/Lo)creep 1.E-02 1 Creep strain rate ()
o
0.5 + o
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Fig. 5. (a) Creep strain versus time for a smooth specimen for g = 76 MPa, (b) Creep strain rate versus time for a smooth specimen for g = 76 MPa.
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Fig. 6. Minimum creep strain rate versus applied nominal stress.

Table 2
Experimental data for creep tests on notched round bars.

Notch root radius (mm) o (MPa) Minimal COD rate (mm s~ ') Time to failure (s)
0.45 71.8 6.84 x 1079 1578,600
0.45 72.7 3.94 x 107%7 504,000
0.45 73.3 2.55 x 10797 328,800
0.45 74.0 3.08 x 10797 331,200
0.45 75.2 8.89 x 1077 226,200
0.45 75.5 430 x10°% 454,800
0.45 782 1.41 x 10°% 100,200
0.45 80.1 8.89 x 107 10,200
0.45 81.7 2.03 x 10°% 5685
0.45 81.8 246 x 10°% 4990
0.45 85 9.57 x 10°% 1180
0.45 95.2 9.48 x 10°% 155

0.8 70 1.75 x 107% 206,000
0.8 74 1.47 x 10°% 33,660
0.8 77.8 5.84 x 107%° 8130

1.6 66.4 1.19 x 10 614,000
1.6 70 1.69 x 10~ 267,000
1.6 72.1 1.39 x 1079 54,930
1.6 73.8 2.81 x 107% 21,520
1.6 76.6 2.61 x 107% 20,190
1.6 78 2.58 x 10°% 2400

4 66.5 5.66 x 10797 1397,000
4 70.2 7.41 x 10°%7 916,800
4 74.1 2.30 x 10°% 292,900
4 74.5 5.51 x 107% 178,300
4 77.7 7.89 x 10°% 1520

stress triaxiality ratio 7 (see Eq. (1)), creep tests on notched round bars were performed. This allows the minimal notched
opening displacement rate in the stationary stage to be determined. Experimental results are gathered in Table 2.

Fig. 7 plots the time to failure against the stress triaxiality ratio parameterized by the net stress (apart from smooth spec-
imen where the engineering stress was used). It can be observed that for a given net stress, by continuously increasing t, the
time to failure first decreases, then reaches a minimum value and then increases. This peculiar effect seems to indicate that

cracked round bars fail later than notched ones.
Fracture surface examinations lead to the identification of two patterns:

(i) a “ductile” fracture surface exhibiting the marks of cut dimples with more or less stretched fibrils surrounding those

dimples. A large amount of strain and sometimes elongated voids are evidenced (Fig. 8a);
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Fig. 7. Time to failure versus stress triaxiality ratio t parameterized by net stress.
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Fig. 8. Fracture surfaces aspects: (a) Ductile type surface, (b) Brittle type surface. Crack growth evolution in (c) from the centre towards the notch root, (d)
from the notch root towards the centre (acute notch).

(ii) a second type of fracture surface called “brittle” surface, which is rather flat and shows blocks of material like puzzle
pieces (Fig. 8b). This kind of surface was also observed during cryofracture (sample plunged in liquid nitrogen before
being fractured).

In most semi-crystalline polymers (see for instance [5,6]), ductile fracture occurs first. A transition may then take place
followed by brittle crack growth leading the brittle fracture pattern. Following these observations, it is noted that in the
decreasing part of the curve (left hand in Fig. 7), the crack initiation is located in the centre of the specimen. Then the creep
crack grows towards the notch root (Fig. 8c). In contrast, when time to failure increases with increasing 7 (right hand), the
crack initiates in the vicinity of the notch root and propagates toward the specimen axis (Fig. 8d). In Figs. 8c—d, white arrows
indicate the crack growth direction whereas the white solid lines illustrate the transition (boundary) between ductile and
brittle fracture surfaces.

Ratios between brittle and ductile radial lengths denoted as Lg/Lp, measured on fracture surfaces (Fig. 8), were estimated.
These ratios were plotted against stress triaxiality ratio parameterized by net stress (Fig. 9). By increasing stress triaxiality
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Fig. 9. Lp/Lp ratio versus the stress triaxiality ratio parameterized by net stress.

ratio, the same trend as for time to failure (Fig. 7) is observed. Furthermore, the Lg/Lp ratio seems to be independent of the
stress level within the measurement uncertainty.

Further investigations consist of partitioning the time to failure into a crack initiation time (corresponding to initiation
and propagation of ductile fracture over Lp) and a crack growth time (related to Lg). The ratio between these characteristic
times is expected to give a better understanding of the trends in Fig. 7.

4. Global approach of fracture mechanics for creeping solids
4.1. Creep laws

Dealing with primary and secondary creep stages, Egs. (2), (3), respectively give the analytical expression of the primary
and secondary creep flow equations.

Due to the non linearity of the creep strain rates versus nominal stress (Fig. 6) two sets of material parameters gathered in
Table 3 are necessary to satisfactorily fit all creep tests. Typically, the secondary creep stress exponent is required to the cal-
culation of C" values.

¢ = Bitho™. ()
& = Byo™. (3)

where By, p1, n1, By and n, are the creep flow parameters.
Each coefficient of Egs. (2), (3) was obtained by logarithmic least squares fit between experimental data on smooth spec-
imens and numerical simulations.

4.2. Load parameters

Fracture mechanics addresses bodies containing sharp cracks. In this paper, notched round bars with notch root radius of
0.45 mm were treated as if they were precracked bars. In fact, it is supposed that under straining an initially sharp crack
would be blunted to finally yield a crack opening displacement of about 0.45 mm. A load parameter is defined as the relevant
variable whose critical value characterizes the failure of the cracked body. Now, fracture mechanics for creeping solids rec-
ommends the use of the load parameter C". Under secondary creep C can be estimated [7-9]. For cracked round bars, C' can
be calculated by Eq. (4):

Table 3

Sets of parameters gathered for creep laws.

Creep law parameters Low stress High stress
P 2.63 x 10701 237 x 107!
B; 5.07 x 1010 1.02 x 10718
n 3.90 8.75

B, 7.06 x 10716 7.82 x 10°7°
ny 4.53 36.5
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" le*] N15
C = . 4
<nz+1> 2mb’ @)

where n, is the parameter of the creep flow equation describing the secondary creep stage (Eq. (3)), N; is the applied load, § is
the minimal COD rate and b the radius of uncracked ligament radius at the beginning of the test (Fig. 6).
In Eq. (4), § is the measured COD rate. The creep behavior of the material is introduced in the load parameter via 4. It
should be mentioned that neither the stress intensity factor, nor the J-integral does take the creep behavior into account.
For engineering components where this variable 6 cannot be accessed, a methodology allowing the calculation of C is
required. In reference [1], a simplified assessment of the value of C (noted C;) is proposed, whose expression is shown in
Eq. (5). Here, C; is a load parameter devoted to predictive purposes, by modeling 4.

. E¢
s —Jel =
G =Ja| gy (5)
re
N, b
Onf = 2o if R > 0.35. (6)

where E is the Young’s modulus, N; is the applied load, & the strain rate associated to the reference stress o given by Eq.
(6). Jo is the elastic J-integral,

K?(1 -2
Jo =R )
K is the stress intensity factor in mode I and v is the Poisson ratio.
K, =Fyovma (8)
a is the crack depth (see Fig. 3b), whereas:
N
-1 9
- 9

R is the nominal radius (see Fig. 3b)

Fy = % (1 +% <§) +% (g)z ~0.363 (2)3 +0.731 <§)4> (g)m (10)

b= (R — a) is the length of the remaining ligament.
All reference stress values are lower than 50 MPa. According to Fig. 6, low stress creep exponent n, = 4.53 was selected to
allow the calculation of the load parameter C".

4.3. Master curve

By using first Eq. (4), one can plot C" versus time to failure, tg, in order to find a correlation between both parameters. A
good correlation is clearly established in Fig. 10.

1.E+07 4Time to failure (s)
1.E+06 -
1.E+05 A
1.E+04 A

1.E+03 A

C*(N.mm’'s!)

1.E+02 T T
1.E-06 1.E-05 1.E-04 1.E-03 1.E-02 1.LE-01

Fig. 10. C versus time to failure for tests on cracked round bars.
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Fig. 11. Influence of stress triaxiality ratio on C" versus time to failure.
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Fig. 12. (a) C and C’s versus time to failure for tests on cracked round bars. (b) Reference length /&rer evolution with net stress.

This C" — tg correlation, commonly called the master curve, can be expressed as:

tr - C"*=A. (11)
where o and A are material parameters.

It is to be noted that the knowledge of this master curve allows assessing the lifetime of PA6 cracked bodies, provided that
C can be evaluated.

In order to check the influence of the notch radius on the master curve, results on notched specimens were superimposed
with those of cracked ones in Fig. 11. It can then be observed that times to failure of notched specimens overestimate the
correlation depicted in Eq. (11). In Fig. 11, it seems that cracked specimens give a conservative prediction of time to failure,
by opposition to what was invoked in Fig. 7. It is to be mentioned that the stress triaxiality ratio is correctly handled here
since the C" formulation directly integrates the experimental NOD rate that depends on t. Arrow indicates how the points
evolve by decreasing the stress triaxiality ratio. Namely, by decreasing the stress triaxiality ratio t for a given C value,
the time to failure increases.

To go further, Fig. 12a is plotted by merging C's into the master curve. There is a great discrepancy between C" and C’
values. It can be explained by evaluating the ratio between the two parameters (Eq. (12))

c R o
C_; X % %. (12)

The same correlation would be obtained if 6/, is at least constant. But by plotting this ratio versus net stresses, it is

clearly shown that it depends on the stress level (Fig. 12b). This indicates the deviation between the experimental NOD rate
and its analytical modeling via C’s.

It has been clearly shown here that the NOD rate corresponding to C; formulation is badly estimated. This underlines the
necessity of using Finite Element (FE) analysis. It is expected that the strain and stress states within notched specimens
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would also be better estimated using finite element analysis. To this end, multiaxial numerical constitutive relationships are
highly required [10]. In this way, correct numerical C" values can be computed.

Additionally, neither the location of the crack initiation nor the crack growth direction can be predicted by the analytical
solution. An alternative method is the local approach of fracture applied to creeping solids that intensively uses finite ele-
ment analysis with porous media constitutive equations for the ductile fracture stage if necessary [5,6].

5. Conclusion

The material of interest is a semi-crystalline PA6 subjected to static loads. An experimental database has been constituted
in order to apply the fracture mechanics of creeping solids concepts. Creep tests were carried out on smooth, notched round
bars. From these experimental data, material parameters of creep flow equations were determined. Creep crack test results
were utilized to plot the master curve. To do this, experimental C" was introduced, integrating the measured NOD rate. For
the sake of prediction, an alternative methodology to calculate C" was presented, yielding a simplified C; parameter. Notched
round bars test results were also compared with those of cracked specimens in the master curve. It was then shown that C;
values fail to take the stress triaxiality ratio effects into account. This underlines the necessity of using a finite element code
for accurate analysis of the notched and cracked creep specimens.
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Ainsi, l'utilisation des éprouvettes fissurées, @ua rayon en fond d’entaille de 0,45 mm,
a permis de décrire la méthode associée a I'apprgidbale de la mécanique de la rupture, en
la déclinant de maniére analytique. Une courbersssie, entre le paramétre de chargement
C* et le temps a rupturg,ta été tracée. Elle est donc valable pour destates fissurées,
avec un caractére conservatif pour des entaillagans finis.

Aussi, I'étude de Duque Muneld % sur le PA66 a démontré I'indépendance de cette
courbe maitresse vis-a-vis de I'état de saturatioreau du matériau. Ainsi, pour une valeur
donnée du parameétre de chargement C*, le tempstareuassocié est identique pour le PA66
sec ou saturé en humidité. Il sera intéressanbdedler cette observation avec les résultats
expérimentaux obtenus sur les éprouvettes humelestile étude.

Dans les bureaux d’étude, l'utilisation de la caurbaitresse permet I'obtention d’'une
durée de vie résiduelle, en suivant les deux étd@erstes ci-apres :

= Pour une structure fissurée donnée, faite en PiAgilamise a une sollicitation statique
de type fluage, il est nécessaire, a partir detterdture ou de calculs par Eléments
Finis, de calculer la valeur du paramétre de chmegg C* de cette structure ;

= A partir de cette valeur de C*, l'analyse de lar@umaitresse assure I'obtention du
temps a rupture associée. Cette valeur du tempptare donne ainsi la durée de vie
résiduelle de la structure.

Toutefois, il est important de préciser que l'amm® globale de la Mécanique Non
Linéaire de la Rupture présente certaines limites :

= Nous avons mis en évidence une dépendance visehtvasyon en fond d’entaille ;
» Les mécanismes de rupture, exposés dans le ChHpitre sont pas pris en compte.

L'utilisation de I'approche locale, présentée cieap est ainsi proposée pour s'afférer des
contraintes énoncées ci-dessus.

V.2. Approche locale de la mécanique de la rupture

L’approche locale de la Mécanique Non Linéaire deRupture consiste a analyser
finement ce qui se passe dans la « process zolealement en pointe de fissure par
exemple, et ensuite a modéliser via le calcul pEmMEnts Finis les mécanismes de
déformation et d’endommagement se passant dares zmtie. Pour cela il est important de
bien déterminer le parameéetre d’endommagement ¢aphr exemple), les variables
mécaniques qui « pilotent » cet endommagementfet ene valeur critique qui permettrait
de prédire la rupture via I'approche locale. Celitripline s’appelle aussi la mécanique de
'endommagement.
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V.2.1. Modéle non couplé : calcul de 'endommagemen t en post-processeur

Dans les modeles non couplés, 'endommagementerfére pas sur le comportement du
matériau. Il N’y a donc pas « d’adoucissement caportement lorsque I'endommagement
augmente. Ces modéles peuvent étre justifies lerkgdéformation n’est pas trop importante
dans la « process zone ». L'approche locale ésistae par un code Eléments Finis, on a
ainsi acces a plusieurs variables issues d’un lcdéestructure avec une loi de comportement
non couplée. Par post-calcul on peut aussi détemdes variables d’endommagement, aussi
bien en approche globale, comme le calcul du parande chargement C* par éléments finis,
gu’en approche locale. Pour cette derniére, leledntéressé pourra se référer a un article de
Ben Hadj Hamoud&EN! qui traite de la démarche pour du PolyEthylénecgédine Densité
(PEMD), présentant des bandes de propagation disoes en fluage. Il est montré que
'endroit de la plus grande contrainte principaténcide avec la zone ou 'endommagement
est maximum. On privilégie donc cette variable patermédiaire d’'une loi incrémentale
d’endommagement calculé en post-processeur. Etgisselon I'équation (V-2) suivante :

_ o
Avec D I'endommagement, Aq et B des parametres matériagy; la plus grande
contrainte principale ety la déformation équivalente de fluage.

Alliée a une notion de distance caractéristiquagproche a ainsi pu modéliser les bandes
de propagation discontinues en rupture fragileselains le PEMD.

L’approche a également été utilisée au Centre dathaux par LefébvréE™? et a
donné des résultats satisfaisants concernant |aélisation de la rupture par fluage du
PolyAmide 11 vieilli.

Pour les deux études citées précédemment, la lwtibative est un modéle a Deux
Déformation Inélastique, développé initialementmples matériaux métalliquégNes) [CAI%S]

Pour notre étude, il avait été envisagé d'utiligetoi incrémentale d’endommagement
aprés un calcul avec le modele 2M2C présenté apittéhdV mais, faute de temps, nous
nous sommes orientés « rapidement » vers un maaeiplé que nous avions choisi de
privilégier.

V.2.2. Modéle couplé : 2M2C couplé a 'endommagemen t (prise en compte de la
porositeé)

Dans le Chapitre 1ll, nous avions observé et ted& décrire les mécanismes
d’endommagement dans le PAG6 sollicité en fluagaidNavions notamment noté :

= || existe une transition ductile / fragile sur lacfes de rupture d’'une éprouvette
sollicitée en fluage, avec une taille critique dgsdration ductile qui provoque la
propagation fragile et la rupture finale de I'épretie ;

= Dans la zone ductile, nous avons distingué trggegyde mécanismes de propagation
de la fissuration :

v" Pour les éprouvettes lisses ou entaillées aveaytmnren fond d’entaille le plus
important, égal a 4 mm, les faciés ductiles présgntquelques sites
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d’amorcage localisés, certainement issus d’uneurfié®n interne apres
striction, suggérant ainsi une rupture par faibiexialité. La vitesse de
propagation ductile serait donc importante par oapm une déchirure
« stable » ;

v' Pour les éprouvettes entaillées, avec un rayormean d’entaille de 1,6 ou 0,8
mm, le faciés ductile présente un amorcage « difflf"? qui s'initie
préférentiellement au centre du ligament entaifiéur s’étendre sur une
surface peu perturbée et relativement étenduehEagmene de striction reste
limité par rapport aux éprouvettes a faible trilitdaet on note I'existence
d’'une croissance et coalescence de cavités (syptautun rayon de 0,8 mm)
au cours de la sollicitation ;

v Pour les éprouvettes « fissurées », avec un rayoforel d’entaille de 0,45
mm, la propagation ductile est trés confinée eippérie du ligament entaillé.
La propagation fragile reste controlée par la regotlu ligament, situé derriere
de la matiere trés étirée ayant subie un rhéo-skenient.

Un paralléle entre les facies d’éprouvettes stoflés en traction et en fluage a
également été réalisé. Les similarités et lesmiffées ont ainsi été décrites.

Concernant la modélisation de 'endommagement, delete de Gurson, Tvergaard et
Needleman (GTN) a régulierement été éprouvé, suodie de calcul Zébulon développé au
Centre des Matériaux, pour des problématiquesaatian monotone sur éprouvettes lisses,
entaillées et fissurées. Les principaux résultéteerais sur des matériaux polyméres sont
repris dans les études décrites ci-apres :

Lafarge et Boisot™% [BO%9 gnt ytilisé un modéle GTN modifié mono-potentiet s
du PVDF et du PA11l respectivement, en traction rtare Aucune loi de mélange
n'a été utilisée, ni d’écrouissage cinématique ;

La transition ductile / fragile a été analysée,t@ction monotone, en reprenant les
mémes caractéristiques que ci-dessus ;

La propagation ductile a été modélisée en utilighntx critéres de rupture selon le
taux de triaxialité initial de I'éprouvette :

v un critere en déformation plastique critique poses Ifaibles triaxialités
(éprouvettes lisses ou entaillées avec un raydorahd’entaille important) ou
le taux de porosité a la rupture reste faible ;

v pour les plus fortes triaxialités, le critere deture est en porosité critique,
donc la valeur est supérieure ou égale a 50% (raatéraquelé).

Une extension prenant en compte l'auto-échauffement également été
proposéé®°'%9,

La rupture fragile intervenant aprés apres la pyapan ductile pourrait étre
modélisée par une approche de type zone cohésive amhesive zone model »
(CZM). 1l faut noter que l'auto-échauffement a ¢tés en compte également par

Estevez et al. dans ce type d’approERE: [ESTO3]. [SAA06], [ESTO8]

Nous nous proposons donc de modéliser dans catte ks éprouvettes pour lesquelles la
propagation ductile a été définie comme diffusestable au Chapitre Ill. C’est le cas des
eprouvettes dont le rayon en fond d’entaille esi 4,8 mm ou 1,6 mm. On s’attachera donc
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surtout a I'étude de 'amorgcage en porosité créigm tentant d’analyser I'endommagement
local, a la lumiere des mécanismes mis en évidemc&hapitre Ill. Il est important de
préciser qu'avec le modéle multi-potentiel 2M2C @éy les parametres - dont
'endommagement - associés a chacune des phaseshenab cristalline sont accessibles. Ce
n'est pas possible pour un modele mono-potentiglpparait donc essentiel de comprendre
comment et a quelle vitesse s’endommage chacundalesphases. On s’appuiera sur les
études de Castagnet et al., démontrant que I'endgyament se développe préférentiellement
dans la phase amorphe « équatoriale » d’'un sptedtéfi®® [€AS07]

a. Implémentation du modele

Notre approche est basée sur la Mécanique desuMiR®reux ou, mis a part dans les
matériaux métalliques, il n’existe pas, contrairatre la traction monotone, de référence en
fluage sur ces approches. Lefeb¥f&%? a utilisé le modéle GTN sur le PA11 vieilli et a
réalisé des comparaisons entre les modeles couptiheouplé. Cette étude s’est basée sur le
modele a Deux Déformations Inélastiques, en nentgras compte du taux de cristallinité.

fl=Jg -X"Y-R'-Rl f*=Jg"-X)-R-F;

R! = Q1(1 — t?;I‘p(—blz\l)] R? = Qa1 — t?;t‘p(—ng\z))

X 1 C—_fl L (—_fLQ a 1

Is’_:Il — Al (gl — (31;'_'31) ;32 =2 (QQ — dg;ﬁj?)

gt =M (0o SR @t =R (o ghRX?)

Tableau V-2 : Equations constitutives du modéle @M2

La démarche consiste donc a adapter le modéle 2M@Cmodéle GTN et de
limplémenter sur Zset. Les équations constitutides modele 2M2C, déja présentées au
Chapitre IVRES%% sont reprises dans le Tableau V-2. Il faut ]pleérctwe le potentiel de
Gurson!®“R™ d'abord modifié par Tvergaard et Needlemd8ff®Y [VE®2l pour obtenir le
modeéle GTN, a été muni d’une contrainte scalaifecéfe ®=°Y, fonction de la contrainte
macroscopique et de la porosité. Le potentiel GEMaht alors :

52 q, =
- 0

* *

-1-q;f7 =0 (V-3)
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Ou o- est la contrainte effective) la contrainte macroscopiquieq est la contrainte

équivalente de Von Mise la contrainte moyenne, f* la porosité; gt ¢ sont les
parameétres matériaux régissant I'endommagementondotue la valeur initialey fde la
porosité est égale a 1,5 % telle qu'on I'a constatans le Chapitre I. De ce fait, nous
jouerons sur les parameétres @l ¢ pour ajuster notre modéle. Le Tableau V-3 résuese |
éguations constitutives du présent modele ou I'oauplé 2M2C a GTN.

f=B!-R'—-R!

B!

o I:Z_}gl o YJ
R = O (1— i?.‘e'p(—bl;\l ))
Rl = RY/(1 - f)

A g- )

'r—(\]—‘J_l_ __’
f2=B:—R?_R2
B_’ =0.__3§:j - Yz

R? = Qs(1 — exp(—hyA?))
RI=RY/(1-f)

e =g+A(3-7)

B=(1-2z)p' +2p°
40X )
):] 2 \]"'}X '3 Cr]] (‘|-3 !Il
=3 oy2 31— f)

X X055 Cu On | \ &
4 Y i
! 1 Y, ay' | Az —Az ._j‘

= 42 T 1-f
)2 } % —A(l—2) Al —2) i3?
7Y 2
‘= (1-fam' 2 =(1-fan?

211 il 35y 231 prizf(n2_ 3D 9
al=(1—flAa (1} m\) a-=(1— f)A (\1_1 —X-‘—z\}

dy _)

L R | 1y AL e pvie 7
F=0-pi(n'-4v') F=0-DA (13 AT

ff=1=-21-ntrg) =201-NirE
fi+f
Tableau V-3 : Equations constitutives du modéle @M8uplé GTN

L'implémentation de ce modéle est ainsi terminéamudN allons maintenant tenter
d’étudier l'influence des parametres matériaux cudébe, étape préalable a toute procédure
d’identification des coefficients de la loi de coongment.

b. Présentation des maillages
Tout d’abord, la Figure V-1 illustre les maillageprésentatifs d’'une demi-éprouvette que

nous avons utilisés dans notre étude. Ces maillegesspondent a la zone utile située entre
les scotchs utilisés dans la mesure expérimeneal®uaverture de I'entaille.
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r=1,6mm r=0,8mm

Figure V-1 : Maillages d’éprouvettes entaillées sttués de 314 et 209 élements
axisymétrigues quadratiques avec 2030 et 1356 datgdiberté, respectivement pour a) r =
1,6mm et b) r = 0,8mm

c. Influence des parametres du modele

Nous allons donc détailler dans cette partie Liefice observée des parametres matériaux
décrivant 'endommagement du modele. Toutefois,tertenu du peu de temps restant pour
terminer cette étude, cette analyse ne constitusmquemier défrichage et reste relativement
gualitative. Nous pouvons tout de méme noter quetragail d’analyse se poursuit
actuellement dans les travaux de these de ClémBrudliers, portant sur les effets du

vieillissement sur I'amorcage et la propagationfaessires par fluage dans les branchements
en PEHD.

Nous nous sommes donc contentés de repartir défscmoes du modele 2M2C proposés
au Chapitre IV. Le Tableau V-4 résume les jeux deameétres étudiés pour analyser
linfluence de ces parameétres, en simulant 'ouwertde I'entaille sur des éprouvettes
entaillées, avec un rayon en fond d’entaille égaiBou 1,6 mm :

Indice du jeu Porosité initiale §

de parametres (en %) Parametre g Parametre g
1 0 1 1
2 15 1 1
3 1,5 1 1,2
4 15 2 1,2
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Tableau V-4 : Jeux de paramétres étudiés pour aealjinfluence de ces parametres

Nous avons donc imposé, dans un premier tempsyéeses valeurs pour les parametres
étudiés pour chacune des phases amorphe et anistall

Le parametre gcorrespond a l'inverse de la porosité critiquee waleur de gjégale a 1
correspond a une porosité critique de 100 %, sagtifju’aucune rupture d’élément ne serait
possible pour des calculs « raisonnables », taqudise valeur de gégale a 2 correspond a
une porosité critique de 50 %. Le parameétrest représentatif de I'interaction existant entre
les cavités : une valeur du parametréggle a 1 signifie qu’'il n’y a pas d’interactiontie les
cavités ou, pour étre plus précis, qu’il n'y a p#es coefficient multiplicatif du taux de
triaxialité des contraintes (équation (II-1)). Hut noter que le premier jeu de parametres
présenté dans le Tableau V-4 correspond au modédRC2sans la prise en compte de
'endommagement.

La Figure V-2 a) compare I'ouverture de I'entaiffeesurée expérimentalement, pour un
rayon en fond d’entaille initial de 1,6 mm, et lgaleurs numeériques obtenues apres
simulation avec le jeu de parametres n°l, corredgunau modele 2M2C sans prise en
compte de I'endommagement. On note une différereenideau et de vitesse entre les
résultats, expliquée par le fait que la déformataue a I'endommagement n’est pas
considérée. Nous nous sommes donc ensuite intérés$énfluence des coefficients de
'endommagement sur 'ouverture simulée, pour darest une étude comparative entre les
résultats numeériques obtenus.

La Figure V-2 b) permet I'analyse de linfluencesdgaramétres d’endommagement sur
les niveaux et vitesses simulés d’ouverture detdida. Nous avons bien entendu fixé la
valeur initiale de la porosit§ fa 1,5 %, définie a partir des observations mi@psgpies
présentées au Chapitre I. Pour le jeu de paranmfe on note que la courbe remonte
d’environ 20 um, par la prise en compte 'endommag@. Le module d’endommagement
fonctionne donc et la croissance des cavités, daague phase, est gérée uniquement par les
équations énoncées dans I'avant derniére ligneatile@u V-3.

Pour le jeu de parametre n°3, on multiplie la tahte par 1,2. Le choix de cette valeur
est motivé par le fait que la croissance des caws une fonction exponentielle de la
triaxialité. Or une valeur de,egale a 2, par exemple, équivaudrait a multipéiesroissance
des cavités par exp(2), soit par une valeur exeest 7,4. On conserve une valeur égale a 1
pour le paramétre;gpour éviter de casser des éléments. On constatymparant la courbe
obtenue avec ce jeu de paramétre, avec les cooblbersues précédemment, qu’on a bien une
augmentation de I'ouverture globale qui s’expliquag I'accélération de 'endommagement,
associée a 'augmentation de la valeur geQn note toutefois que cette augmentation reste
tres limitée.

Pour le dernier jeu de paramétres étudié, on augmarnvaleur de gpour obtenir une
porosité critique de 50 %. La valeur dereste égale a 1,2. On cherche ici a voir si leuteod
de rupture d’éléments fonctionne pour amorcer ie¢ faropager numériqguement une fissure.
On note cependant qu’il y a bien augmentation devirture globale de I'entaille, prouvant
I'existence d’une interaction entre €t ¢. Il en ressort que I'augmentation deea ¢ revient
a acceélérer 'endommagement et donc l'ouverturebaly information importante pour
I'optimisation des coefficients matériau.
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Figure V-2 : Ouverture de I'entaille en fonction thmps pour des éprouvettes entaillées,
avec un rayon en fond d’entaille de 1,6 mm, a) Canaipon résultats expérimentaux et
numeriques poupf= 0 ; b) Influence de chaque paramétre d’endommagyd
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Figure V-3 : Ouverture de I'entaille en fonction thmps pour des éprouvettes entaillées,
avec un rayon en fond d’entaille de 0,8 mm, a) Ganaipon résultats expérimentaux et
numérigues poupf= 0 ; b) Influence de chaque paramétre d’endommasye

Pour les éprouvettes entaillées, avec un rayomea d’entaille égal a 0,8 mm, la Figure
V-3 reprend les comparaisons réalisées a la Figurgbu2 des rayons en fond d’entaille de
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1,6 mm. Dans I'ensemble, les résultats obtenugstihalyses associées sont identiques a
ceux observés pour un rayon en fond d’entaille ¢ rim. Toutefois, pour le jeu de
parametre n°4, 'augmentation de I'ouverture glebdé I'entaille est tellement importante
gue le calcul s’est considérablement ralenti vei@0@. Nous nous interrogeons sur
d’éventuels problemes de rupture d’éléments etscbnisi de stopper le calcul & cet instant,
du moins pour le moment.

r=1.6mm Parameétres r=0.8mm

Amorphe Cristalline one=74MPa Amorphe Cristalline

fo=1.5%
Q=1
=1
fo =1.5%
=1
=12
fo=1.5%
q=2
=12

Figure V-4 : Résultats numériques obtenus pouditérents jeux de parametres testés a
t =10 000s

Afin d’analyser I'évolution de la porosité dans gbha phase nous résumons dans la
Figure V-4 les iso-valeurs de porosité obtenues pesidifférents jeux de parametres testés.
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Les calculs ont été arrétés volontairement aprée8000s de fluage, sauf pour le jeu de
parametres n°4 et le rayon en fond d’entaille @n@mn ou le calcul a été arrété aprés 6 000s.
Les valeurs maximales de la porosité sont afficlséegshaque simulation.

En comparant les rayons en fond d’entaille, on adasque les iso-valeurs de porosité
sont plus homogénes sur la section minimale pourayon de 1,6 mm, alors que pour un
rayon de 0,8 mm, on note une tendance a la lotalisen fond d’entaille. Pour faire un
parallele avec les autres rayons en fond d’entaidemaximum de porosité devrait se
positionner au centre de la section, pour le rad®@d mm. Pour le rayon de 0,45 mm, les iso-
valeurs devraient étre relativement similaires|lies@bservées pour un rayon de 0,8 mm.

En analysant les résultats associés a chaque mhmasenstate que la porosité n’augmente
pratiquement pas dans la phase cristalline. Anladi calcul, le maximum de porosité observé
dans la phase cristalline atteint 1,6 %, quel quides rayon en fond d’entalille.

Contrairement a la phase cristalline, la phase ph#owroit sa porosité augmenter. Elle
atteint méme 33 %, pour le rayon de 0,8 mm etuede parametres n°4. Aussi, pour cette
configuration, la porosité se localise a proxiné fond d’entaille : cette localisation de
l'endommagement, dans une structure entaillée, avecayon en fond d’entaille faible,
ressemble aux observations faites par Ben Hadj datB=’ sur des structures fissurées.
On privilégie donc ce type de configuration caest nécessaire de passer par ces valeurs de
porosité avant que le milieu poreux ne devienneanaguelure, avec une porosité importante.

Le probléeme consiste alors a chercher les coeffisienatériaux permettant de suivre les
tendances des courbes globales sur tous les chemgerat toutes les géométries et qui
donneraient localement une distribution d'endommag® plausible. Autrement dit,
I'optimisation des parametres matériaux passe parcohérence des évolutions numériques
de l'ouverture de I'entaille, d’'une part, et localent de 'endommagement, d’autre part, par
rapport aux résultats expérimentaux sur I'ensendlele chargements et des géométries : a
contrainte nette constante, en balayant les ttitésaet a triaxialité constante, en balayant les
contraintes nettes appliquées. Il est égalemeigpedsable de comparer les résultats obtenus
sur éprouvettes lisses au Chapitre IV et ceux qolairendrait, pour ces mémes éprouvettes,
en intégrant I'évolution de la porosité.

Il apparait évident de concentrer le travail d’opsation sur les coefficients
d’endommagement de la phase amorphe, compte-tend’édelution quasi-nulle de
'endommagement dans la phase cristalline.

Le modeéle semble donc bien implémenté. Les premsidzls réalisés montrent qu'il est
possible de trouver un jeu de coefficients matériqui permettrait d’obtenir un compromis
entre les courbes globales et les iso-valeurs dmmiagement local.
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V.3. Conclusions & Perspectives

V.3.1. Conclusions

Ce chapitre a permis de décrire différentes appeschtilisées pour estimer la durée de

vie de structures réelles sollicitées en fluage.

L’'approche globale de la Mécanique Non Linéairelaldkupture a permis d’obtenir une
courbe maitresse reliant le paramétre de charger@rau temps a rupturest Cette courbe
maitresse dépend toutefois du taux de triaxialiteuffit d’obtenir la courbe correspondant a
des structures fissurées pour garder un caractereservatif pour des entailles a rayons finis.
Il faut également noter que les mécanismes d’endmament et de rupture ne sont pas pris
en compte dans ce type d’approche.

Les approches locales couplées / non couplées Wetanique de la Rupture ont ensuite
ete présentées. Pour les modéles non couplés, udsenpation du calcul de

'endommagement par post-processeur a été réalisée.

Le modele 2M2C, couplé a un modéle dendommagef®ént, qui prend en compte
I'évolution de la porosité, a enfin été présenté. & basant sur les parametres matériaux
obtenus, au Chapitre IV, pour le modéle 2M2C, ltiahce des coefficients matériaux du
modéle GTN a été analysée. Les premiers calculsésaont ainsi montré qu'il est possible
de trouver un jeu de coefficients matériaux quinpettrait de trouver un compromis entre les
courbes globales et les iso-valeurs d’endommagemecal. || a été montré que

'endommagement évolue essentiellement dans laazooghe.

Un travail sur la propagation de fissure est actemlent en cours.

V.3.2. Perspectives

Les critéres de rupture, en porosité critique etdéfiormation plastique critique, doivent
aussi étre définis pour pouvoir propager numérigertrla fissure ductile jusqu’'a la taille

critique.

Enfin, le couplage du modéle 2M2C / GTN avec unaeodZM devrait étre envisagé : le

modele CZM pourrait intervenir lorsque la fissurati ductile existe. La distinction entre la
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propagation ductile rapide et la propagation fragiteste difficile mais les deux semblent a

priori modélisables par un modele CZM.

Boisot ayant montré I'intérét de prendre en conifateto-échauffemenf®? il semble
intéressant d’étendre la problématique en thermean&ue. Toutefois, pour optimiser les
coefficients, il serait nécessaire d’avoir des dées expérimentales en fonction de la

température.

Aussi, ayant montré l'influence de I'humidité ser domportement du PAG, il serait
intéressant également de rendre compte de la (¢fdegtification due a I'eau. Pour cela, il
apparait évident d’avoir acces a des données erpEriales complémentaires permettant

I'optimisation des coefficients matériaux en foowtdu degré d’humidité.
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Cette étude a fait I'objet de la caractérisationud’ polymere semi-cristallin, le
Polyamide 6, et de I'analyse de son comportemerituaige sous l'influence de I'humidité.
Les mécanismes de déformation et d’endommagemenfluage ont également été
caractérisés afin de prendre en compte linflueetd’évolution de 'endommagement dans
des approches numériques afin de prédire la duréevid de structures réelles en PA6

sollicitées en fluage.

Les conclusions et les perspectives qui découlemietie étude restent valables pour une
large gamme de thermoplastiques. Les problemeséststnt relativement génériques. Les
approches et les démarches appliquées restent agsexrales et, de notre point de vue,
présentent un caractére novateur dans le domainge playmeéeres en général et plus

particulierement pour les semi-cristallins.

Nous allons donc reprendre point par point les dosions et perspectives propres a

chaque grande thématique abordée dans cette étude.

Caractérisation du matériau de I'étude

Les principales techniques utilisables pour cardet¥ le PA6 ont été décrites en
précisant certains de leurs avantages et inconvdsidl nous semble important de préciser
gue la tomographie aux rayons X, récemment utiljgéa@ analyser la microstructure des

polymeéres, semble apporter des perspectives irsgsnsss.

Nous avons donc pu observer la microstructure gghigue avec des tailles
caractéristiques de sphérolites de 5 a 10 um. liune fragile inter-sphérolitique observée
par cryofractographie semble opter pour une phaseomhe est localisée entre les
sphérolites. Une porosité initiale, égale a 1,5%té& observée egalement dans le PAG. Il était
donc évidemment nécessaire de contrdler son égolidirs des essais mécaniques. Enfin, un
effet de peau, certainement issu de la mise enefodn PA6, a été observé dans la
microstructure initiale du matériau, avec des &dllde sphérolites beaucoup plus faibles
gu'au cceur. Toutefois, le matériau a été considésgme homogene dans cette étude,

compte-tenu de la géométrie des éprouvettes @dipéur les essais mécaniques.
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Une étude des propriétés physico-chimiques du PA&galement été realisée. Les
températures de fusion et de transition vitreusedumc été mesurées, par la technique de
Modulated Differential Scanning Calorimetry : pdermatériau non vieilli, la température de
transition vitreuse, égale a 52°C, est relativemgrtiche de la température ambiante. Une
attention particuliére doit donc étre portée sut espect, les clichés obtenus a l'aide d’'une
caméra thermique ayant montre, sur des éprouvstiiigitées en traction, un échauffement
local dans le matériau. Pour le matériau vieill, fransition vitreuse, égale a -25°C, se situe
en dessous de la température ambiante. A partcedemesures, le taux de cristallinité dans

le matériau a été évalué a 43%.

Enfin, la cinétique d’absorption d’eau du PAG6, tregdrophile, a été mesurée et une
teneur massique maximale en eau a été estiméeheoec6%.

I semblerait intéressant, compte-tenu des prermsie@servations réalisées en
tomographie aux rayons X, que la réalisation d'éssa-situ permettrait de compléter les
premiers résultats annoncés. Nous pourrions aiasire, tout au long de la sollicitation, les

évolutions de la germination, de la croissanceeeladcoalescence des cavités.

De plus ces résultats constitueraient un supporppimentaire a l'analyse des

mécanismes de déformation et d’'endommagement du PA6

Comportement meécanique & sollicitation en fluage

Des essais de traction monotone et de fluage éntéatisés sur des éprouvettes lisses et
entaillées, vieillies et non vieillies, afin d’agaer I'influence du taux de triaxialité des
contraintes et les effets de I’humidité sur le cortgment mécanique du PA6 de notre étude.
Ces essais ont également constitué une base deemmxpérimentales suffisante et fiable
pour aborder, d’'une part, I'établissement d’'une ttd comportement robuste du matériau et

d’autre part, la prédiction de la durée de vie drustures en PA6 sollicitées en fluage.

La campagne d’essais réalisés s’est appuyée, peumatériau non vieilli, sur des
éprouvettes lisses et entaillées, avec differeaygsns en fond d’entaille variant de 0,45 a 4

mm, sollicitées en traction monotone et en fluamur le matériau vieilli, des éprouvettes
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lisses et entaillées, avec un rayon en fond d’datde 0,45 mm, ont été sollicité en traction

monotone et en fluage.

Pour des sollicitations uniaxiales, un régime deafle secondaire stabilisé a été observé
mais, pour le matériau non vieilli, les vitesses filmge ne sont pas linéaires, dans une
courbe logarithmique, par rapport au niveau de caintte appliquée. Deux régimes de
vitesse ont été observés, dont la frontiere see sitwn niveau de contrainte nominale de
'ordre de 70MPa.

La variation du taux de triaxialité des contraintas permis de mettre en évidence
linfluence de ce dernier sur le temps a rupturdeapparait qu’il existe, pour les faibles
niveaux de contrainte, proches de celles vues parstfuctures réelles, un taux de triaxialité

critigue pour lequel le temps a rupture est minimal

L’apparition du blanchiment et de la striction dare matériau sont des signes
annonciateurs de la rupture. lls apparaissent apeegic de contrainte, pour les essais de

traction, et a la fin du stade de fluage secondgi@ur les essais de fluage.

L’absorption d’humidité dans le PA6 a pour effeautymenter de maniére significative la
viscosité dans le matériau vieilli. Toutefois, Babption d’humidité ne peut pas étre ainsi
considérée comme un vieillissement a propremereparompte-tenu des résultats obtenus

sur les temps a rupture.

Pour finir, il est important de rappeler que I'émide l'influence de I'hnumidité en fluage
est difficile a mettre en ceuvre expérimentalenmeantaux d’humidité dans le matériau s'avere
compliqué a maitriser, sur des durées d'essai nedatent longues, sans mettre en ceuvre des
moyens expérimentaux lourds. Il n‘aura d'ailleuraspété analysé, dans cette étude
expérimentale, les effets des conditions humidesnrédiaires, pour des états situés entre le
matériau sec et le matériau saturé en humiditédiuae des essais de fluage reste également
un frein a I'analyse de I'exhaustivité des paraeeinfluencant le comportement du PA6. Des
analyses complémentaires, notamment sur des consliti humidité intermédiaires, semblent
donc nécessaires pour caractériser correctemegbsipletement les effets de I'lhumidité sur

le comportement du matériau.
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Mécanismes de déformation et d’'endommagement

Nous avons tenté de définir les mécanismes de ndéfian et d’endommagement
intervenant dans le PAG6 sollicité en fluage. Ceitalyse passe par des observations de la
microstructure en cours de sollicitation d’'une paet de facies de rupture d’éprouvettes
sollicitées d’autre part.

Des observations d’une zone strictionnée, en toapige aux rayons X et au M.E.B., ont
éte réalisées, témoignant d’'une croissance dedésaviitiales et d'un développement de la
cavitation, impliquant une augmentation du tauxpdeosité. Aprés striction, on note que les

cavités sont étirées dans le sens de la sollioitati

Des observations au M.E.B. de coupes transversdéeda zone utile d’éprouvettes
entaillées, lors d'essais de fluage interrompusf ams en évidence la présence d'un
endommagement important au cceur du ligament deereagintaillé : on note la présence
d’'une microfissure qui semble étre décalée par acapm@mu fond d’entaille. Nous avons
observé dans cette zone des cavités de quelquasnmice diametre. Pour ce type
d’éprouvettes entaillées, qui n'a pas vu de ré-dage et donc de striction, les cavités
observées restent relativement sphériques. |l ssaibldonc que I'apparition de la striction,
en concentrant la déformation dans la zone stnuiie, ovalise fortement les cavités. A
partir des résultats sur éprouvettes entailléesialgon de striction du PA6 semble se situer

entre 0,8mm et 1,6mm.

L’analyse des faciés de rupture a permis de défesrcaractéristiques des zones ductile
et fragile. Les zones ductiles présentent des ditgesorcage a partir desquels la propagation
ductile a eu lieu. Les zones fragiles corresponderd rupture finale de I'éprouvette. Par
'analyse de la zone ductile, la taille moyenne degules est estimée a quelques dizaines de
microns. Il apparait donc évident qu’il existe, $que les éprouvettes en PA6 sont sollicités
en traction comme en fluage, une croissance daé&svevoluant de quelques centaines de

nanometres a quelgues dizaines de microns.

Nous avons également introduit, pour les éprousedtdaillées, la notion de longueur de
fissuration critique a partir de laguelle la ruptifragile s'opere. Dans la plupart des cas, on

peut considérer que c’est la propagation ductilei gontrble le temps a rupture. La
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mécanique des milieux poreux semble donc pertingoter décrire et modéliser ce

mécanisme d'endommagement.

Nous avons enfin noté, suivant le rayon en fondtdibe des éprouvettes sollicitées, que
les mécanismes d’endommagement different. Pouralgsns en fond d'entaille les plus
grands, les mécanismes d'endommagement sont sawilaiceux d'éprouvettes lisses : les
zones ductiles présentent peu de sites d'amorcBgar les taux de triaxialité éleve,
'endommagement se fait par sites d'amorcage diEa&in, pour un rayon en fond d'entaille
égal a 0,45mm, le mécanisme change et la zondalbescule en périphérie de I'éprouvette :
I'éprouvette entaillée avec 0,45 mm de rayon ed fantaille peut étre considérée comme

fissurée.

Modélisation du comportement

Plusieurs approches sont proposées pour décrimiaportement du matériau et prédire

la durée de vie de structures sollicitées en fluage

L’utilisation de I'approche globale de la Mécanigi®n Linéaire de la Rupture a permis
d’obtenir une courbe maitresse permettant, a pattirparametre de chargement C* et d'une
meéthodologie de type « ingénieur », de calculer duete de vie résiduelle d’une structure
fissurée. Il faut également noter que les mécardistrendommagement et de rupture ne sont

pas pris en compte dans ce type d’approche.

Des modeles multi-mécanismes, physiquement metivésdiés au calcul par Eléments
Finis, ont été développés pour modéliser le consgpoent de structures en PA6. Une
modélisation couplée entre comportement et endoremengt a été proposée afin de prendre
en compte l'ensemble des résultats et conclusiopgoréées dans les thématiques
précédentes. L’'acces aux Vvariables locales ainsiawqu tenseurs des contraintes et

déformations, propres aux phases amorphe et chirstalest possible.

C’est finalement sur cette thématique que les metsges de travail restent les plus

importantes.
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Concernant I'approche globale, il semble importagombur contrdler la robustesse de la
méthodologie de calcul de durée de vie proposéagdiser des essais sur des structures
réelles fissurées pour vérifier de la transféraBilile I'approche.

Concernant I'approche locale, I'optimisation desetitcients matériaux doit étre réalisée
pour pouvoir simuler numériquement la transitionctle / fragile. L’éventualité d’'une
extension de I'approche proposée aux chargemewt&ags, comme la fatigue, pourrait étre
envisagée. Il semblerait également intéressantreiedoe en compte I'auto-échauffement, qui
semble avoir une influence non négligeable dansriésanismes d’endommagement et de
rupture. Ces différentes possibilités d’extensiamibdéle proposé imposent nécessairement

autant de résultats expérimentaux complémentaires.

Enfin, il semblerait intéressant de prendre en ptandans le modéle couplé proposé,
une variable représentative du vieillissement. €gtriable, qui pourrait rendre compte de
I'état d’absorption d’eau pourrait éventuellemenitedsujette a une loi des « mélanges ». On
pourrait ainsi la faire évoluer en cours de calcafin de rendre compte du couplage

vieillissement / durée de vie résiduelle.
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Annexe 1 :
Analyse de la Structure Cristalline du PA6 - Attaque Chimique a

Base Permanganique
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ANNEXE 1

Cette attaque s’inspire de celle réalisée sur du B permet d’étudier la structure
cristalline d’échantillons massifs de PA 6 par ¢i&cge permanganique.

LT
ATT—CHIFCGL

Mode opératoire :
Le mode opératoire utilisé au départ pour le dégapermanganique est le suivant :

» 0,7 % pds / v* de KMO, sont dissous dans un mélange d&® concentré et de
H3PO, (85 %) dans les proportions 2 : 1.
Puis, pour obtenir une résolution maximale des lese

= 1 9% pds/v* de KMO, sont dissous dans un mélange @d&® concentré, de PO,
(85 %), et de BD dans les proportions 10: 4 : 1.

*0,7 % pds / v : peser la solution puis ajouter @ de la masse en K.

Cycle de lavage :

= 10 min avec un mélange de$0, et de HO dans les proportions 2 : 7 refroidi dans la
glace afin de dissiper la chaleur dégagée loraahlution de I'acide résiduel présent
sur I'échantillon.

* 6 min dans KO, (30 %) a température ambiante afin d’éliminerriesidus de sels et
d’'oxydes de manganése formés durant le décapage.

= 4 min dans KO a température ambiante pour rincage.

*» 5 min dans l'acétone a température ambiante pamir@r I'eau de rincage avant le
séchage de I'échantillon a I'air comprimé.

En pratique :
Cette attaque chimique se déroule en deux étapes :
= Etape 1:un mélange de 20 ml de &0, 10 ml de HPQO, (85 %) et 0,36 g de

KM O, Durée de l'attaque = 5 min en maintenant uneatigit permanente a I'aide
d’un agitateur.
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= Etape 2 :un mélange de 2 ml de,@, 8 ml de HPQ, (85 %), 20 ml de k5O, et 0,5 g
de KM,O4 (mélangés dans cet ordre !!). Durée de I'attagug min en maintenant
une agitation permanente a l'aide d’un agitateur.

Enfin lavage et séchage comme décrit ci-dessus.
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Annexe 2 :

Propriétés Physiques fournies par QUADRANT
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Propriétés physiques (valeurs indicatives)
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Annexe 3 :

Principe de fonctionnement de I'extensometre laser
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ANNEXE 3

Principe de fonctionnement

L'extensomeétre génére un faisceau laser projetd'é&lmantillon par un miroir mobile.
Celui-ci permet un balayage vertical de bas en dala surface de I'éprouvette.

Des marqueurs spéciaux (scotchs) collés sur I'epttau réfléchissement la lumiere
incidente dans toutes les directions, y comprisdamlirection incidente. La lumiere réfléchie
est ainsi détectée.

Le signal fourni par I'extensomeétre est proportenfen premiere approximation) a la
distance L entre les bords inférieurs des scotchs.

!L\ t
T T
4—1' 42—>

A
v

v

A
v

T

Le signal détecté est un créneau. L'intervalleamhaps t est proportionnel a la distance
entre les deux marqueurs. Le signal affiché pardiesomeétre est le rapport t sur T en %.

La distance entre les scotchs ne doit pas étrefaibfe pour que les créneaux de largeurs
11et 1, soient détectés. Pour I'extensometre utiliséut prévoir un écartement minimum de
Imm.

Pour I'extensometre utilisé pour nos essais, Eéaiu balaye I'éprouvette sur un angle de
53°. La mesure sera d'autant plus précise que &gqueurs seront centrés dans la zone du
balayage. Toutefois, la téte d'amarrage supériétaet fixe, le positionnement relatif des
marqueurs et du faisceau évolue au cours de l|essaiparticulier pour de grands
allongements. Il est donc difficile en pratiqueamtrer les marqueurs dans la zone initiale.
On choisira donc de les placer au dessus de lakaldyage (téte d'amarrage supérieure fixe)
pour qu'ils soient centrés en cours de sollicitatio
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