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Introduction

L’allègement des structures de lanceurs spatiaux est un enjeu crucial pour leur

compétitivité future, et entraîne une utilisation croissante des matériaux composites

pour les applications spatiales. Les travaux présentés dans ce mémoire s’intéressent

aux réservoirs d’ergols liquides cryogéniques (oxygène, hydrogène, méthane) et aux

sphères de pressurisation (hélium) nécessaires au bon fonctionnement des lanceurs

spatiaux à propulsion liquide ou hybride (solide/liquide). Ces réservoirs peuvent

être de dimensions très variées (de diamètre 0.3 m à 6 m), supporter des pressions

internes de quelques bars à plus de 100 bars et parfois reprendre les chargements

généraux d’un lanceur en plus de la pression interne. Suivant le fluide stocké, les

matériaux peuvent subir des chargements thermomécaniques importants, et doivent

garantir une compatibilité chimique avec le fluide. Ces exigences multiples font que

les alliages légers restent très compétitifs pour ce type de structure.

Le choix d’utiliser un matériau composite est souvent piloté à la fois par ses pro-

priétés spécifiques mais également par son coût de fabrication qui peut être avan-

tageux pour les structures minces que sont les réservoirs. Aujourd’hui, l’utilisation

des matériaux composites pour ces réservoirs s’accompagne habituellement de l’uti-

lisation d’un liner dont l’une des fonctions principales est d’assurer l’étanchéité du

réservoir. Le composite stratifié est drapé ou bobiné sur le liner comme illustré en

Figure 1, et assure la résistance à la pression interne et aux efforts structuraux du

lanceur.

Figure 1 – Réservoir avec liner d’étanchéité et renfort en matériau composite stra-
tifié déposé par enroulement filamentaire, d’après [Önder, 2007].
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100 µm

connexion entre les 

fissures de deux plis 

endommagés

microdélaminage

fissure transverse 

ouverte

Figure 2 – Réseau de fissures dans trois plis endommagés pouvant constituer un
chemin de fuite, schéma et micrographie.

Le liner d’étanchéité, en titane ou en polymère, peut pénaliser fortement la masse

et le coût de fabrication de la pièce. Le développement de réservoirs composites sans

liner est donc un enjeu majeur pour l’amélioration des performances et des coûts

des lanceurs spatiaux. Cependant, s’affranchir du liner implique que l’étanchéité du

réservoir soit assurée par le composite lui-même, ce qui modifie drastiquement les

critères de dimensionnement du composite.

En effet, le fort contraste entre le comportement mécanique de la matrice et celui

des fibres, qui sont les constituants du matériau composite, a pour conséquence le dé-

veloppement d’endommagement matriciel pour des chargements thermo-mécaniques

faibles. Cet endommagement n’ayant que très peu d’effet sur la rigidité et la résis-

tance, il est toléré dans les réservoirs avec liner. Cet endommagement se traduit par

l’apparition de fissures transverses, accompagnées de microdélaminage en pointe de

fissure, représentés sur la Figure 2. Les microdélaminages se développent à l’interface

entre les plis et favorisent la connexion entre les fissures transverses des différents

plis adjacents, comme illustré par le schéma de la Figure 2. Cela conduit à la création

de réseaux de fissures qui, s’ils traversent la paroi, constituent autant de chemins

de fuite. L’ouverture des fissures, de l’ordre de quelques micromètres, au regard de

la taille des molécules des fluides stockés, génère des débits de fuite qui peuvent

dépasser les spécifications d’étanchéité du réservoir. Il est donc indispensable de di-

mensionner les réservoirs sans liner en tenant compte des deux fonctions de la paroi

composite : résistance mécanique et étanchéité.

L’objectif des travaux de recherche dans lesquels s’inscrit cette thèse est de di-

mensionner des réservoirs en matériau composite stratifié sans liner d’étanchéité.
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Figure 3 – Démarche pour le développement d’un modèle de prédiction de la per-
méabilité des composites stratifiés.

Le dimensionnement de ce type de réservoir implique d’optimiser les paramètres de

conception permettant de limiter la formation des chemins de fuite, parmi lesquels

se trouvent le choix du matériau (rigidité des fibres et résistance de la matrice et des

interfaces), et celui de la stratification (orientation, nombre et épaisseur des plis).

À elles seules, la définition et l’optimisation de ces paramètres peuvent requérir

de tester des centaines de configurations différentes. Les travaux présentés dans ce

mémoire visent à fournir les outils qui permettent de réaliser une telle optimisation.

La démarche mise en œuvre pour atteindre cet objectif est structurées par trois

apports complémentaires présentés en Figure 3. La démarche consiste à développer

un modèle à l’échelle du pli prenant en compte tous les éléments nécessaires à la

prédiction de la perméabilité des plis d’un stratifié. Chaque élément du modèle doit

être alimenté par des essais numériques ou expérimentaux. Les essais expérimentaux

visent également à valider un dimensionnement à la fin de la phase de conception.

La plupart des éléments du modèle et leurs essais de caractérisation sont déjà

traités dans la littérature. Cependant, la problématique de la perméabilité engendre

des besoins atypiques en matière de modélisation et de description de l’endomma-

gement, notamment parce que les premiers endommagements, dont l’apparition est

conditionnée par des défauts très localisés, affectent très peu le comportement mé-

3
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canique des stratifiés mais risquent d’avoir un effet significatif sur la perméabilité

du stratifié.

Le premier chapitre décrit les phénomènes en jeu, du point de vue de l’endom-

magement et des réseaux de fissures et du point de vue du transport de fluide. Cette

description est accompagnée d’un état de l’art des méthodes de caractérisation puis

de modélisation de ces phénomènes. Cet état de l’art permet d’identifier les verrous

scientifiques à lever pour traiter notre problématique et d’aboutir à la démarche

proposée en fin de Chapitre 1 puis développée dans les trois chapitres suivants.

Le deuxième chapitre est dédié à la caractérisation de l’endommagement et des

réseaux de fissures dans des stratifiés de plis unidirectionnels. Des techniques ex-

périmentales pour réaliser ces observations en surface et au cœur du matériau sont

présentées, ainsi que les résultats obtenus pour des stratifiés à fibre de carbone et

matrice thermodurcissable.

Le troisième chapitre traite de la caractérisation de la perméabilité et des chemins

de fuite à travers la conception et la mise en œuvre de dispositifs expérimentaux

originaux. Les résultats obtenus sur des tubes composites fabriqués par enroulement

filamentaire et placement de fibre sont présentés.

Enfin, le dernier chapitre est consacré à la modélisation de l’endommagement en

vue de prédire la formation des fissures transverse et des microdélaminages et leur

coalescence en chemins de fuite. Le méso-modèle proposé s’appuie sur une approche

multi-échelle basée sur la mécanique de la rupture.
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CHAPITRE 1. ÉTAT DE L’ART SUR LA CARACTÉRISATION DES RÉSEAUX DE
FISSURES

1.1 Mécanismes d’endommagement à l’origine des

réseaux de fissures dans les composites stratifiés

1.1.1 Architecture d’un stratifié

Un matériau composite stratifié est obtenu par l’empilement de couches élémen-

taires, appelées plis. Chaque pli est un assemblage de renfort fibreux dont la cohésion

est assurée par une matrice. Le renfort présente en général de bonnes propriétés mé-

caniques (module et contrainte à la rupture élevés), tandis que la matrice est souvent

plus souple et plus déformable que le renfort afin d’assurer le transfert des sollici-

tations mécaniques au renfort. Dans cette étude on s’intéressera aux stratifiés de

plis unidirectionnels à fibre continue, c’est à dire que dans chaque pli, les fibres sont

toutes parallèles et définissent l’orientation du pli.

La structure des composites stratifiés est donc fortement hétérogène et multi-

échelles. On peut distinguer : l’empilement de plis d’orientations différentes, qui

constitue la pièce (échelle macroscopique), les plis (échelle mésoscopique), les consti-

tuants élémentaires que sont les fibres et la matrice (échelle microscopique), voire

même l’interface entre fibre et matrice où un ensimage peut jouer un rôle essentiel

sur la cohésion des fibres et de la matrice à des échelles sub-microniques. Le com-

portement mécanique et les dégradations du matériau sont liés à cette organisation

multi-échelles. En fonction de l’échelle choisie, on pourra donc modéliser le matériau

et les dégradations qui s’y produisent plus ou moins finement.

Pour décrire un stratifié composé de plis unidirectionnels, il est nécessaire de

connaître la séquence d’empilement, c’est à dire l’ordre et l’orientation de chaque

pli. Pour cela, on définit un repère matériau (x1,x2,x3), attaché à chaque pli et où

1 désigne la direction des fibres, 2 la direction transverse (dans le plan du pli),

et 3 la direction (transverse) hors plan. On définit également un repère structure

(x,y,z) où x est l’axe de référence. Dans le cas d’un chargement uniaxial, l’axe

de référence correspond à la direction de chargement ; dans le cas d’une structure

cylindrique, c’est généralement l’axe de révolution. Les deux repères sont représentés

en Figure 1.1. Par ailleurs il est à noter que du point de vue mécanique, plusieurs

plis consécutifs de même orientation se comportent comme une couche unique. Un

tel groupe de plis sera désigné dans la suite de ce mémoire par le terme «couche».
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1.1. MÉCANISMES D’ENDOMMAGEMENT À L’ORIGINE DES RÉSEAUX DE FISSURES
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(a) Repère du pli : 1 sens fibre, 2 sens transverse plan, 3 sens transverse
hors plan.

(b) Repère du stratifié : x direction pli à 0°, y direction pli à 90.

Figure 1.1 – Définition des repères «pli» et «stratifié».

1.1.2 Mécanismes et scénario d’endommagement

La forte hétérogénéité de la structure des stratifiés, en particulier les différences

de propriétés mécaniques i) des constituants à l’échelle microscopique, et ii) des

couches de différentes orientations à l’échelle mésoscopique, a pour conséquence une

hétérogénéité du champ de contraintes. À cela s’ajoutent les contraintes résiduelles

qui apparaissent lorsque l’on s’éloigne de la température à laquelle le stratifié est

considéré libre de contraintes (température proche de la température de polyméri-

sation) et qui sont dues aux différences de coefficients de dilatation thermique dans

la direction des fibres et dans les directions transverses à l’échelle des plis. L’hété-

rogénéité des contraintes et des propriétés pilotent les mécanismes de dégradation

du matériau aux différentes échelles, qui à leur tour modifient les propriétés phy-

siques et mécaniques de la structure. L’ensemble de ces dégradations est regroupé

sous le terme «mécanismes d’endommagement». Ceux-ci sont illustrés en Figure 1.2.

L’accumulation des dégradations mène généralement à la perte des fonctions requises

par le cahier des charges, voire à la ruine de la structure, d’où la nécessité de les

comprendre et de les prendre en compte pour dimensionner une structure.

Les premiers mécanismes d’endommagement apparaissent à l’échelle microsco-

pique avec la décohésion des fibres et de la matrice par rupture de l’interface, accom-

pagnée de microfissuration matricielle. Ces microdommages coalescent jusqu’à for-

mer des fissures à l’échelle du pli [Nairn and Hu, 1992]. Ces fissures se propagent pa-

rallèlement aux fibres dans l’épaisseur et la longueur des couches sollicitées transver-

salement. On parle de fissuration transverse ou d’endommagement intra-laminaire.
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décohésions

microfissuration

matricielle

fissure transverse

microdélaminage

rupture de fibre

Figure 1.2 – Mécanismes d’endommagement à l’échelle de la fibre et à l’échelle du
pli.
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DANS LES COMPOSITES STRATIFIÉS
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Figure 1.3 – Seuil de fissuration en fonction de l’épaisseur de la couche
[Leguillon, 2002, Huchette, 2005].

Deux paramètres influent sur la cinétique de ce mécanisme d’endommagement.

Le premier est l’épaisseur de la couche : plus une couche est épaisse, plus la quan-

tité d’énergie libérée par la fissuration est importante, donc plus le seuil d’en-

dommagement est faible [Parvizi et al., 1978]. En fait, il a été montré que la fis-

suration transverse est pilotée par un double critère en énergie et en déformation

[Gudmundson and Alpman, 2000, Leguillon, 2002]. Pour qu’il y ait fissuration, il

est nécessaire que les deux critères soient atteints. Le critère en déformation ou en

contrainte ne dépend pas de l’épaisseur et vient limiter la valeur minimale du seuil

de fissuration pour les couches les plus épaisses, comme représenté Figure 1.3. Il

existe une épaisseur de transition entre les deux critères, que l’on peut noter hc.

Pour les couches d’épaisseur h < hc, le critère énergétique, qui définit le seuil d’ap-

parition des fissures, dépend de l’épaisseur de la couche. Il est intéressant de noter

que dans ce cas, réduire l’épaisseur de la couche permet de repousser significative-

ment son seuil de fissuration. Cela rend l’utilisation de plis fins (épaisseur < 80 µm)

très compétitive, malgré son coût élevé, pour des applications où la maîtrise de la

fissuration transverse est cruciale. Généralement, lorsque le double critère d’amor-

çage est atteint, le critère de propagation reste vérifié et la fissure transverse se

propage instantanément le long des fibres dans toute l’épaisseur de la couche et sur

des distances relativement longues (i.e. plusieurs fois l’épaisseur de la couche).

Le second paramètre qui a un effet sur la cinétique de la fissuration transverse est

la séquence d’empilement. En effet, les fissures transverses s’arrêtent en atteignant

l’interface d’un pli adjacent, mais le comportement du pli adjacent et sa cinétique

d’endommagement peuvent être modifiés par la redistribution des contraintes autour
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des fissures transverses. Ce point étant jugé peu influent au regard de la complexité

de sa prise en compte, il est généralement négligé et est peu abordé dans la littéra-

ture.

À l’échelle du pli, un deuxième mécanisme est associé à la fissuration transverse :

l’arrêt d’une fissure transverse à l’interface de deux plis génère des concentrations

de contraintes qui créent du microdélaminage en pointe de fissure transverse (Fi-

gure 1.2). On parle de fissuration inter-laminaire. Le développement du microdé-

laminage entraîne une saturation de la fissuration matricielle : le microdélaminage

empêche le transfert de charge d’un pli à l’autre, ce qui limite la création de fissures

transverses dans la zone déchargée.

A l’échelle du stratifié, des délaminages de tailles importantes peuvent résul-

ter de la coalescence des microdélaminages, ou bien de sollicitations hors-plan (in-

troduction d’effort, impact), ou d’un effet de bord libre. Enfin, la rupture des

plis orientés dans la direction du chargement est conditionnée par la rupture des

fibres et mène généralement à la ruine de la structure. Notons que les endomma-

gements matriciels détaillés précédemment impactent la résistance dans le sens des

fibres en modifiant la répartition des charges aux différentes échelles. Cet effet peut

être bénéfique lorsque par exemple il réduit une concentration de contraintes gé-

nérée par un accident géométrique (trou, entaille) [Curtis, 2003] ou néfaste lors-

qu’il réduit la capacité de la matrice à répartir les contraintes entre les fibres

[Hochard et al., 2014, Caous et al., 2017].

1.1.3 Objectifs et choix de la description de l’endommage-

ment

Les différents mécanismes d’endommagement se traduisent, aux échelles ma-

croscopique et mésoscopique, par une modification des propriétés physiques de la

structure ou des plis. La fissuration transverse ainsi que les endommagements diffus

(décohésion fibre-matrice et microfissuration matricielle) entraînent une perte de ri-

gidité du pli fissuré et, à partir d’un certain niveau, une perte de résistance dans

le sens des fibres. La représentation de ces deux effets est généralement suffisante

pour dimensionner les structures composites. Cependant, dès que les critères fonc-

tionnels reposent sur des propriétés qui dépendent de la continuité du matériau, et

donc de la présence ou non de fissures transverses, il devient nécessaire de décrire

l’endommagement autrement que par une perte de raideur. C’est le cas notamment

pour les propriétés de transfert de fluide. En effet, si dans un stratifié tous les plis

contiennent des fissures transverses, que ces fissures se croisent, et sont connectées

grâce au microdélaminage en pointe de fissure transverse, le stratifié est alors tra-
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DANS LES COMPOSITES STRATIFIÉS

Figure 1.4 – Mesure du taux de fissuration ρ = Nfissures/L et du taux de micro-
délaminage µ.

versé par un réseau de fissures intra et inter laminaires qui constituent un chemin

privilégié pour l’écoulement d’un fluide à travers l’épaisseur du stratifié (Figure 2).

Il est alors avantageux d’adopter une description physique des endommagements

à l’échelle du pli par le biais de variables comme le taux de fissuration transverse ρ et

le taux de microdélaminage µ. Comme le montre la Figure 1.4, le taux de fissuration

transverse ρ, ou densité de fissures, est le nombre de fissures transverses divisé par la

longueur observée L, et le taux de microdélaminage µ est la moyenne des longueurs

de microdélaminage mesurées à chaque pointe de fissure transverse.

Expérimentalement, la distance entre deux fissures et la longueur de mi-

crodélaminage sont sujettes à des variations. ρ et µ sont donc usuellement

définies comme des variables représentatives d’un motif localement périodique

[Ladevèze and Lubineau, 2003]. Afin de simplifier et généraliser l’effet de l’endom-

magement sur la raideur et les lois d’évolution de l’endommagement, on utilise gé-

néralement les variables adimensionnées comme suit :

ρ̄ = ρh =
Nfissures

L
h (1.1)

µ̄ = µρ (1.2)

où ρ̄ est le taux de fissuration réduit, µ̄ le taux de microdélaminage réduit, et h

l’épaisseur de la couche considérée.

Dans le cas de la problématique du transfert de fluide à travers l’épaisseur d’un
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stratifié, on s’intéressera en particulier à l’organisation des fissures transverses et

microdélaminages en réseaux connectés. C’est pourquoi les sections suivantes sont

consacrées aux moyens et résultats d’observation de l’endommagement et des ré-

seaux de fissures dans les stratifiés, puis à l’étude du transport de fluide dans les

stratifiés, et enfin à la modélisation des effets de l’endommagement sur les stratifiés

en matière de perte de raideur, de création de réseaux de fissures et la modélisation

de l’écoulement ou de la perméabilité résultant de l’endommagement.

1.2 Méthodes d’observation de l’endommagement

et des réseaux de fissures

Comme la perte de raideur d’un pli n’est accessible que sur certaines stratifi-

cations, et que la quantité de fissures transverses ainsi que les longueurs de micro-

délaminage sont des variables plus pertinentes vis à vis de la problématique de la

perméabilité, cette partie de l’état de l’art est focalisée sur l’observation des méso-

endommagements.

1.2.1 Méthodes d’observation des fissures en surface

Il existe de nombreux moyens permettant de suivre l’apparition des fissures dans

un composite stratifié. Exploiter les informations disponibles en surface présente

l’avantage évident d’être non destructif, et semble intuitivement plus simple à mettre

en œuvre en matière de moyens expérimentaux comme de savoir faire. Les observa-

tions optiques en surface se prêtent bien à l’observation de la fissuration transverse

et du microdélaminage dans la mesure où l’on sait que dans la plupart des cas,

dans les plis dont les fibres ne sont pas dans la direction du chargement, les fissures

transverses se propagent instantanément le long des fibres.

À l’aide d’un microscope installé horizontalement sur une platine de positionne-

ment adaptée sur une machine de traction, et en polissant au préalable la surface à

observer d’une éprouvette de traction, la microscopie optique permet d’effectuer des

observations in situ sous chargement de traction [Huchette, 2005, Malenfant, 2012,

Bois et al., 2014]. Un exemple de ce dispositif expérimental est présenté en Fi-

gure 1.5. C’est avec ce type de dispositif que les micrographies des figures précé-

dentes ont été faites. La réalisation des observations sous charge a le double intérêt

de ne pas interrompre l’essai et d’ouvrir les fissures, ce qui les rend plus visibles.

Les images sont exploitées pour mesurer le taux de fissuration transverse et

le taux de microdélaminage. Les taux de fissuration mesurés sont ensuite combi-
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Figure 1.5 – Dispositif expérimental pour la réalisation de micrographies sous char-
gement de traction, d’après [Huchette, 2005].

nés avec un modèle multi-échelles et des essais numériques avec pour finalité de

prédire la perte de raideur du pli endommagé (ce point de modélisation est dé-

taillé en Section 1.4). Dans les trois références [Huchette, 2005, Malenfant, 2012,

Bois et al., 2014], la zone observée va de 10 à 20 mm de longueur maximum sur

l’épaisseur de la pièce, ce qui est trop faible pour représenter la variabilité inhérente

au processus de fissuration transverse. Comme on le verra dans le Chapitre 2, cette

variabilité impacte essentiellement l’apparition des premières fissures, et n’a donc

que peu d’effet sur les propriétés mécaniques du pli.

Pour ce type d’essai sous chargement de traction, il est aussi possible d’utili-

ser un appareil photo équipé d’un objectif à fort grossissement, et de couvrir la

surface à observer d’un mouchetis contrasté fait de fines gouttelettes de peintures

noire et blanche. Les images seront alors nécessairement traitées par corrélation

d’images numériques afin d’obtenir les champs de déplacements ou de déformations

de l’éprouvette, et de remonter, en identifiant les discontinuités dans ces champs,

à la localisation des fissures transverses. La Figure 1.6 montre le champ de dé-

formations mesuré à la surface d’un stratifié [90/0]s. Les discontinuités du champ

de déformations permettent de quantifier la fissuration transverse du pli extérieur

[Daghia et al., 2015]. La corrélation d’images numériques est aussi applicable sans

mouchetis en s’appuyant sur la microstructure du matériau à condition que celle-ci

soit suffisamment contrastée et aléatoire. Pour une revue plus large des techniques

de mesure de champs pour la caractérisation des matériaux composites, le lecteur
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peut se reporter à [Grédiac, 2004].

Figure 1.6 – Déformation longitudinale à la surface du pli à 90° d’une éprou-
vette [90/0]s soumise à une déformation longitudinale moyenne de 0.4%, d’après
[Daghia et al., 2015], surface observée de 20 mm × 20 mm, résolution 7µm/pixel.

On peut aussi penser à la microscopie par balayage électronique, qui donnera des

informations avec des résolutions très fines (≤ 0.1 µm) à la surface de l’éprouvette,

mais semble difficilement applicable à des observations sous charge en raison du

conditionnement sous vide que requiert le balayage électronique.

Ces méthodes ont toutes pour désavantage de donner accès à des informations

en surface uniquement. Une conséquence est que la qualité et la validité des mesures

effectuées ainsi est très sensible aux effets de bord. Il convient donc de s’assurer que

l’état d’endommagement observé en surface diffère peu, ou dans quelles proportions,

de l’état d’endommagement au cœur du matériau.

1.2.2 Méthodes d’observation des réseaux de fissures au cœur

du matériau

L’observation des réseaux de fissures requiert de pouvoir regarder au cœur du

matériau. On peut envisager pour cela plusieurs techniques expérimentales. La plus

simple, utilisée ponctuellement pour vérifier l’influence des effets de bords lorsque

l’endommagement est mesuré en surface, est la réalisation de coupes microgra-

phiques. C’est le cas par exemple dans [Huchette, 2005], où l’auteur observe dans

un stratifié [0/+45/-45/90]s une légère diminution de l’endommagement en s’éloi-

gnant de la surface dans les plis à -45°. La mise en œuvre de cette technique et ses

inconvénients (tels qu’une éventuelle modification de la microstructure lors de la
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coupe) sont très peu détaillés dans la littérature. Les inconvénients évidents sont le

caractère destructif et discret des observations.

Du côté des techniques non destructives, le suivi des évènements acoustiques

est largement utilisé pour la détection de fissures in-situ mais pose le problème

de la modification des propriétés acoustiques du stratifié avec l’augmentation des

taux d’endommagement [Le Gall et al., 2017]. Le positionnement précis des fissures

transverses peut alors s’avérer délicat voire impossible. De plus, la signature acous-

tique de la création d’une fissure transverse dépend de l’épaisseur du pli, ce qui

complexifie l’identification des cinétiques d’endommagement par cette technique sur

des stratifiés différents notamment si ceux-ci comportent plusieurs couches qui s’en-

dommagent [Huchette, 2005].

Plus adaptée à la localisation des fissures, l’imagerie par ultrason ou par rayons X

donne de bons résultats pour l’observation des fissures transverses au cœur des strati-

fiés. Les deux reposent sur le contraste qui existe entre les propriétés de transmission

du stratifié et celles de l’air contenu dans les fissures. L’imagerie par ultrasons est

efficace pour détecter la position d’interfaces stratifié-air et a notamment été utilisée

par Kumazawa et al. dans [Kumazawa et al., 2006b, Kumazawa et al., 2006a] pour

évaluer l’état d’endommagement de stratifiés soumis à un chargement mono ou bi-

axial puis à des mesures de perméabilité. La résolution des images et l’ouverture des

fissures observées ne sont toutefois pas spécifiées et les observations ne semblent pas

être réalisées sous charge. Les résultats sont présentés comme satisfaisants compa-

rés aux résultats obtenus par la technique de radiographie X après infiltration d’un

agent dense.

L’imagerie par rayons X s’appuie sur le contraste de densité entre les différents

constituants, l’absorption des rayons X par un matériau étant liée à sa densité. Une

radiographie peut donc se lire comme la projection dans un plan selon une direction

donnée de la densité en chaque point du matériau. Il en résulte une superposition

des données dans la direction choisie, qui mettra en valeur les contrastes orientés

dans cette direction mais masquera les autres. Typiquement, une fissure transverse

sera plus facilement visible si elle est observée selon l’une de ses deux directions

de propagation. En outre, pour être visible, un élément de microstructure doit être

au minimum de l’ordre de la taille du pixel (en pratique, si le contraste de densité

est très fort, l’élément sera détecté même s’il est plus petit qu’un pixel, mais si

les densités sont proches, au moins un voire plusieurs pixels sont nécessaires car la

densité associée à un pixel est une valeur moyenne).

Pour observer des fissures peu ouvertes par rapport à la résolution, il est usuel,

afin de les rendre détectables, d’infiltrer dans les fissures un agent révélateur dense
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(a) [0/-602/0/602]s (b) [02/-602/602]s

Figure 1.7 – Radiographies illustrant l’effet de la séquence d’empilement sur deux
stratifiés à fibre de carbone et matrice époxy (M21/T700) [Yokozeki et al., 2002].

tel que de l’iodure de zinc [Elber, 1983] et dont la densité contraste plus avec celle

du stratifié que la densité de l’air contenu dans les fissures. Cette manipulation rend

l’observation destructive à cause de l’utilisation d’un solvant qui peut avoir un effet

néfaste sur les propriétés de la matrice et des interfaces, et à cause du remplissage des

fissures par l’agent révélateur. De plus, l’infiltration ne donne accès qu’aux fissures

connectées à l’extérieur, et il subsiste toujours l’incertitude de savoir si les fissures

sont toutes bien infiltrées ou non.

Malgré ces limites, quelques résultats obtenus par radiographie X avec agent ré-

vélateur méritent d’être mentionnés : Yokozeki et al. ont mis en évidence l’interaction

entre les endommagements de plis adjacents et en particulier le rôle de l’angle relatif

et de l’épaisseur des différentes couches dans la formation de fissures transverses

courtes au détriment de fissures transverses traversantes [Yokozeki et al., 2005b] :

les fissures courtes se forment préférentiellement dans des couches peu épaisses et

qui font un angle d’approximativement 30 à 70° avec le chargement, et les radio-

graphies de la Figure 1.7 tirées de [Yokozeki et al., 2002] illustrent l’influence de la

séquence d’empilement sur les cinétiques de fissuration des différentes couches.

En particulier, ces images réalisées pour deux empilements dont seul l’ordre des

plis varie, [02/+602/-602]s et [0/+602/0/-602]s, suggèrent que l’amorçage et la pro-
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Figure 1.8 – Principe de la microtomographie par rayons X, d’après
[Horsin Molinaro et al., 2016].

pagation des fissures dans les trois couches à ±60 dépend de si elles sont adjacentes

ou séparées par un pli à 0°. L’incertitude du bon fonctionnement de l’infiltration du

révélateur reste malheureusement un frein important à l’exploitation de ces résultats.

La microtomographie par rayons X est une déclinaison de l’imagerie par ab-

sorption des rayons X qui permet d’obtenir une carte en trois dimensions des

densités du matériau. Son principe de fonctionnement est illustré en Figure 1.8.

En faisant tourner sur lui même l’échantillon à observer, on réalise un grand

nombre de radiographies pour différents angles de rotation. A partir de l’ensemble

de ces projections, il est possible de reconstruire numériquement le volume en

trois dimensions. Le détail de cette technique est présenté dans les références

[Salvo et al., 2010, Horsin Molinaro et al., 2016].

La résolution reste cependant une limite pour l’observation des fissures trans-

verses, et plus généralement celle des mécanismes d’endommagement. En effet,

l’image obtenue provenant de la part du faisceau de rayons X non absorbée par

le matériau, il est nécessaire que cette part soit suffisante pour révéler un contraste

de densité. Par conséquent, deux moyens d’augmenter la résolution sont i) d’aug-

menter le temps de capture de chaque image, ce qui conduit rapidement à des durées

d’acquisition importantes : de une à deux heures pour une résolution de 5 µm/pixel

avec un microtomographe de laboratoire, ou bien ii) d’augmenter l’énergie initiale du

faisceau en recourant par exemple à une source synchrotron, le temps d’acquisition

pour une résolution de 5 µm/pixel peut alors descendre en dessous de la seconde 1

[Maire and Withers, 2014].

Les références [Grogan et al., 2014b] et [Foti et al., 2015] présentent des obser-

vations par microtomographie de réseaux de fissures dans des stratifiés de plis uni-

1. Les deux durées d’acquisition indiquées correspondent aux performances des deux types de
sources de rayons X en 2013.
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Figure 1.9 – Réseaux de fissures dans des stratifiés [02/902]s soumis à des essais de
fatigue en environnement oxydant ou non, d’après [Foti et al., 2015]. Volume observé
de 20 mm ×20 mm ×2mm, résolution ≈ 15 µm/pixel.

directionnels à fibre de carbone et matrices polymères de séquences d’empilement

diverses. Les observations sont réalisées sans révélateur et avec des tomographes

de laboratoire. Dans [Grogan et al., 2014b], les stratifiés et sont endommagés par

fatigue thermo-mécanique cryogénique. Les observations sont réalisées avec des ré-

solutions de 15 µm/pixel et 33 µm/pixel. Les couches sont épaisses (0.56 mm et

1.12 mm), et les contraintes résiduelles d’origine thermo-mécanique sont impor-

tantes car la température de cuisson de ces stratifiés (à matrice thermoplastique)

est supérieure à 370°C, ce qui favorise l’ouverture des fissures. Les fissures obser-

vées sont toutes traversantes dans l’épaisseur de chaque couche et dans la largeur

des échantillons, ce qui est cohérent avec l’épaisseur importante des couches. Dans

[Foti et al., 2015], l’endommagement résulte d’une sollicitation en fatigue dans un

environnement oxydant (air, oxygène) ou non (azote). Les couches sont également

épaisses (0.5 mm pour la couche centrale à 90°), et les fissures sont suffisamment

ouvertes pour être visibles avec une résolution de 15 µm/pixel. Comme le montre

la Figure 1.9, les fissures sont relativement longues mais ne traversent pas toutes

l’échantillon entier. Il est cependant impossible de déterminer si les fissures s’ar-

rêtent ou si leur ouverture devient insuffisante pour permettre leur détection.

L’ouverture des fissures transverses est donc un paramètre essentiel définissant

la résolution nécessaire pour observer des réseaux de fissures par microtomographie.

L’ouverture dépend du chargement thermo-mécanique, y compris les contraintes

résiduelles, de l’épaisseur de la couche, du taux de fissuration transverse et du taux

de microdélaminage. Des modèles multi-échelles, dont le principe est décrit plus loin

dans ce chapitre, permettent de calculer l’ouverture des fissures transverses à partir

de ces paramètres [Bois et al., 2014].
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1.3 Transport de fluide dans les stratifiés

1.3.1 Écoulements types dans les milieux poreux

On considère qu’à travers la paroi en composite stratifié d’un réservoir, l’écou-

lement est monophasique et le milieu poreux saturé, ce qui signifie qu’il existe une

seule phase fluide. On néglige donc la phase durant laquelle les pores se remplissent

du fluide contenu par le réservoir. On s’intéresse uniquement à la perméation, c’est à

dire au transport de fluide à travers un milieu sous l’effet d’un gradient de pression.

Notons qu’il y a également transport de molécules par diffusion sous l’effet d’un gra-

dient de concentration d’espèces moléculaires différentes. Ce phénomène prend toute

son importance par exemple pour le stockage d’hydrogène à long terme en raison de

la faible taille des molécules d’hydrogène qui facilite leur diffusion, et des durées de

stockage qui sont relativement longues (quelques jours à quelques mois). La diffusion

étant un phénomène lent, il est raisonnable de la négliger pour l’application visée,

qui est du stockage à court terme (quelques heures à quelques jours).

L’étude se concentre donc sur le transport de fluide par écoulement à travers

les pores, ou espaces vides, du matériau. Pour qu’il y ait écoulement, ces pores

doivent être interconnectés, c’est à dire qu’ils doivent former une phase continue

traversant le milieu poreux [Dullien, 1992]. Les milieux poreux sont par définition

hétérogènes, y compris en matière de propriétés de transport des fluides, et il est

nécessaire pour les caractériser de travailler sur des échantillons suffisamment grands

par rapport aux hétérogénéités, afin que les grandeurs moyennes identifiées soient

bien des caractéristiques du matériau à l’échelle macroscopique et non des propriétés

locales.

Lorsqu’il existe une phase continue et traversante de pores interconnectés, on

distingue plusieurs types d’écoulements en fonction de la taille des pores : le régime

visqueux sans glissement aux parois et le régime visqueux avec glissement. En fait,

les collisions individuelles des molécules sur les parois des pores ont pour conséquence

que la vitesse du gaz aux parois n’est pas nulle, ce qui se traduit par un phénomène

de glissement du fluide sur les parois des pores dénommé effet Klinkenberg. D’après

la Théorie Cinétique des Gaz de Maxwell, on peut définir le libre parcours moyen des

molécules λlpm qui correspond à la distance moyenne parcourue par une molécule

entre deux collisions successives [Cercignani, 1969, Cercignani, 1988] :

λlpm =
µgaz

√

πRT/2M

p
(1.3)

où :
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µgaz est la viscosité dynamique du gaz (Pa.s) et dépend de la température ;

R est la constante universelle des gaz parfaits (R = 8, 314 J.mol−1.K−1) ;

T est la température (K) ;

M est la masse molaire (g.mol−1) ;

p est la pression (Pa).

Plus le libre parcours moyen est proche de la taille des pores, plus les collisions sur

les parois sont nombreuses, et donc plus le phénomène de glissement est important.

Le nombre de Knudsen Kn définit le rapport entre le libre parcours moyen d’une

molécule et la distance d caractéristique de la taille des pores :

Kn =
λlpm

d
(1.4)

Il permet d’estimer la proportion de collisions des particules sur les parois des pores,

et renseigne ainsi sur le type d’écoulement :

• si Kn << 1, c’est à dire si d ≥ 100λlpm, l’écoulement est purement visqueux,

avec une condition d’adhérence du fluide à la paroi ;

• si 0.01 < Kn < 0.1, le glissement doit être pris en compte et vient s’ajouter

à l’écoulement visqueux ;

• si 0.1 < Kn, l’approche hydrodynamique n’est pas adaptée : il ne s’agit pas

d’un écoulement mais de diffusion moléculaire.

On remarque que le libre parcours moyen augmente avec la viscosité dynamique

et la température du gaz, tandis qu’il diminue lorsque la pression du gaz augmente.

Ainsi, l’effet de glissement s’atténue lorsque la pression du gaz augmente. Pour le

diazote, lorsque la pression est de 105 Pa, soit la pression atmosphérique, le libre

parcours moyen est de λlmp = 5.8 .10−8 m, ce qui signifie que l’effet Klinkenberg

est significatif pour des écoulements traversant des pores interconnectés de diamètre

allant jusqu’à 5 .10−6 m maximum. Cette ouverture correspond à celle d’une fis-

sure transverse peu ouverte. Si la pression est dix fois supérieure, soit p = 106 Pa,

alors l’ouverture jusqu’à laquelle l’effet Klinkenberg existe est 0.5 .10−6 m, ce qui

correspond cette fois à une fissure transverse fermée (en fait, avec les contraintes

résiduelles, il est très peu probable d’obtenir une ouverture de fissure aussi faible,

même à chargement mécanique nul). Les données utilisées pour ces applications

numériques sont issues de [AirLiquide, 2017], la température utilisée est T = 25°C.

On peut conclure de cette application numérique que l’importance de l’effet

Klinkenberg et la nécessité d’en tenir compte doivent être évalués en fonction de

la pression en service du réservoir, de la taille caractéristique des pores ou fissures

pouvant se former dans le matériau, et des caractéristiques du gaz utilisé.
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dx

Q

x = 0
S

x = e

p(x)

p1

p0

Figure 1.10 – Schéma de l’écoulement unidirectionnel considéré pour la mesure de
la perméabilité.

1.3.2 Notion de perméabilité

La perméabilité d’un matériau poreux est définie comme sa capacité à être tra-

versé par un fluide sous l’effet d’un gradient de pression. Dans le cas d’un écoulement

visqueux sans glissement, stationnaire et uni-axial, comme schématisé en Figure 1.10,

la loi de Darcy permet, en introduisant la perméabilité k, de relier proportionnelle-

ment le débit de fuite Qv à travers la surface S, la viscosité dynamique µ du fluide,

et le gradient de pression à travers l’épaisseur d’un échantillon dp/dx 2 :

qv =
Qv

S
= −k

µ

dp

dx
(1.5)

soit qv =
k

µ

(p0 − p1)

e
dans le cas unidirectionnel et incompressible. (1.6)

pour un fluide Newtonien et avec :

qv le flux volumique (m.s−1) ;

Qv le débit volumique (m3.s−1) ;

S la surface extérieure traversée par le fluide (m2) ;

k la perméabilité du matériau (m2) ;

µ la viscosité dynamique du fluide (Pa.s) ;
dp

dx
le gradient de pression dans l’épaisseur de l’échantillon (Pa.m−1) ;

e l’épaisseur de la paroi traversée par le fluide.

Les hypothèses permettant d’arriver à cette relation sont les suivantes : fluide parfait,

écoulement uni-axial dans la direction x, écoulement stationnaire et isotherme, effets

inertiels négligeables (écoulement suffisamment lent), détente (rôle de la compres-

sibilité) du fluide négligeable à l’échelle de l’éprouvette, et déformations du milieu

2. NB : la publication originale qui introduit la notion de perméabilité concerne l’écoulement
dans les fontaines de Dijon [Darcy, 1856], mais on préférera s’appuyer sur une écriture plus récente
de la loi de Darcy que l’on retrouve dans les ouvrages de référence tel que [Dullien, 1992].
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poreux négligeables.

Cependant, pour un gaz le rôle de la compressibilité n’est pas négligeable et

la vitesse d’écoulement varie avec la pression. Cela peut être ajouté dans la loi de

Darcy en s’appuyant sur le fait qu’à température constante et en régime station-

naire, le produit de la vitesse du gaz par sa pression est constant dans l’éprouvette.

L’Équation 1.5 devient alors dans le cas unidirectionnel et compressible, d’après

[Dullien, 1992] :

qv =
Qv

S
= −k

µ

(p21 − p20)

2p1e
(1.7)

La perméabilité ainsi définie est une propriété intrinsèque du milieu : elle dépend

essentiellement des caractéristiques morphologiques du milieu poreux (tortuosité,

connectivité, taille et facteur de forme des pores) et ne dépend pas de la nature du

fluide [Dullien, 1992].

D’autres grandeurs sont parfois utilisées dans la littérature et dans l’industrie

pour caractériser les fuites à travers un milieu poreux. Les deux plus courantes

sont le débit molaire Qm et le flux volumique standard qst. L’intérêt de ces deux

grandeurs est de permettre de s’affranchir de l’effet de la compressibilité sur le flux

volumique. Le débit molaire (en mol.s−1) est obtenu en appliquant la loi des gaz

parfaits pour calculer la quantité de matière (en mol) contenue dans le volume de

fluide aux conditions de pression et de température de l’essai : Qm = Qv × p/RT .

Le flux volumique standard se définit par équivalence à partir du flux volumique

expérimental pour des conditions de pression et de température standard. L’unité

dans le système international est le m3normaux.s−1.m−2, mais une sous-unité usuelle

est le cm3normaux.s−1.m−2, noté aussi scc/s/cm2. La pression standard est : pst =

1.013 .105 Pa, et la température standard dépend de la norme choisie : Tst(DIN1343) =

273.15°K= 0°C ou Tst(ISO2533) = 286.15°K= 15°C. L’équivalence se fait en appliquant

la loi des gaz parfaits : qst = qv×pexpTst/pstTexp. La pression expérimentale à utiliser

est la pression de sortie pour un flux sortant.

Une grandeur très utilisée dans l’industrie est le produit pression×volume par

seconde qpv, d’unité Pa.m3.s−1, souvent dénommé leak rate ou throughput ("débit

sortant"), qui dérive du flux molaire. Il se calcule en appliquant de nouveau la loi des

gaz parfaits au débit molaire : qm = qpv/RT . Ces trois grandeurs dépendent de la

nature du gaz (de sa viscosité, notamment), mais aussi du gradient de pression qui

génère l’écoulement et détermine l’amplitude du flux. Pour pouvoir comparer des

mesures utilisant ces grandeurs, les pressions amont et aval et la viscosité doivent

donc soit être connues, soit être identiques.
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1.3.3 Perméabilité effective et perméabilité apparente

Lorsque le libre parcours moyen des molécules du gaz n’est plus négligeable de-

vant la taille caractéristique des pores, le glissement des molécules sur les parois des

pores à l’échelle des porosités, ou effet Klinkenberg, se traduit à l’échelle macro-

scopique par une augmentation de la perméabilité mesurée en appliquant la loi de

Darcy. La perméabilité k obtenue avec la relation 1.5 n’est alors plus la perméabilité

intrinsèque du matériau, mais sa perméabilité apparente, et l’effet Klinkenberg est

formalisé par le coefficient de Klinkenberg b, homogène à une pression, qui confère

au matériau une perméabilité apparente k supérieure à sa perméabilité intrinsèque

kint [Klinkenberg, 1941] :

k = kint

(

1 +
b

pm

)

avec pm =
p0 + p1

2
(1.8)

Le coefficient b est une constante associée au couple (gaz,matériau). Quand b devient

très inférieur à p, la contribution du glissement aux parois devient négligeable, et la

perméabilité apparente est alors égale à la perméabilité intrinsèque, comme l’indique

également le nombre de Knudsen. L’identification de la perméabilité intrinsèque et

du coefficient de Klinkenberg requiert donc plusieurs mesures de la perméabilité

apparente à différentes pressions.

1.3.4 Ordres de grandeur

Afin d’illustrer le lien entre la perméabilité et l’écoulement qui traverse le milieu

poreux, considérons une plaque carrée de côté 1 m et d’épaisseur 1 mm, soumise

à une différence de pression constante p0 − p1 = 105 Pa avec p0 = 2 .105 Pa, à

une température de 25°C. Le gaz perméant est l’azote (N2), à cette température sa

viscosité dynamique est µN2(298K) = 1.78 .10−5 Pa.s. En appliquant l’Équation 1.7,

on peut alors calculer le flux d’azote à travers l’épaisseur de la plaque en fonction

de la perméabilité de celle-ci. De cette manière, on trouve les valeurs indiquées dans

la Table 1.1 ci après. À travers une plaque dont la perméabilité apparente est de

10−15 m2 (N.B. : Les volumes exprimés ici correspondent à des volumes d’azote à

pression atmosphérique et à une température de 25°C), 3.104 L soit 30 m3 d’azote

s’écoulent en une heure, tandis qu’à travers une plaque de perméabilité 10−23 m2,

l’écoulement en une heure représente 0.3 mL, soit le volume de 6 gouttes d’eau.
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Table 1.1 – Débit volumique Qv et débit massique Qm pour l’azote traversant une
plaque de perméabilité apparente kapp.

kapp (m2) Qv (L/h) Qm (kg/h) commentaire

10−15 3.10 1 3.4.10 1 = 34 m3/h ou 34 kg/h
10−20 3.10−4 3.4.10−4 = 34 cL/h ou 0.34 g/h
10−23 3.10−7 3.4.10−7 ≈ volume de 6 gouttes d’eau/h ou 0.34 mg/h

1.3.5 Méthodes de mesure de la perméabilité

Un moyen générique pour déterminer la perméabilité consiste à garder constantes

deux des trois grandeurs qui entrent en compte (la pression amont p0, la pression

aval p1, et le débit de fuite Q), pendant que l’on mesure les variations de la troisième

grandeur. Avec une méthode stationnaire comme l’expérience de Darcy, la grandeur

mesurée est le débit volumique Qv, et k est calculé à partir de l’Équation 1.5. Pour

les milieux très peu perméables, c’est à dire pour lesquels k < 10−15 m2, le débit

est extrêmement faible et pratiquement impossible à mesurer. Dans ce cas, la gran-

deur mesurée est usuellement le gain ou la perte de pression. Ainsi, des méthodes

alternatives ont été mises au point pour mesurer la perméabilité de ces matériaux.

Les méthodes instationnaires sont basées sur la mesure de l’évolution de la pres-

sion après sa modification brusque [Bruce et al., 1953, Yamada and Jones, 1980], et

les méthodes quasi-stationnaires exploitent la linéarité de la variation de pression

lorsque celle-ci est faible au regard de la différence de pression de part et d’autre de

l’échantillon à caractériser [Jannot and Lasseux, 2012]. Les méthodes stationnaires

et quasi-stationnaires restent les plus utilisées dans les études sur le lien perméabilité-

endommagement car elles sont plus simples à mettre en œuvre donc plus accessibles

à des laboratoires non nécessairement spécialistes en mécanique des fluides.

Un autre moyen très utilisé est la détection de fuites d’hélium par spectroscopie

de masse (ou "reniflage"). Cela consiste à appliquer une pression d’hélium en amont,

et à faire le vide en aval pour recueillir et compter par spectroscopie les molécules

d’hélium qui ont traversé l’échantillon. La précision de la mesure dépend alors essen-

tiellement du niveau de vide appliqué et de la qualité de l’étanchéité du système, et

peut aller de 10−20 à 10−30 m2 en termes de perméabilité. Pour une revue détaillée

des méthodes de mesure de la perméabilité et du débit de fuite, le lecteur peut se

reporter à [Bergoglio and Mari, 2012].
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1.3.6 Évaluation de l’effet de l’endommagement sur la per-

méabilité de matériaux composites

Essais existants

Les essais conventionnels pour mesurer la perméabilité d’un composite

stratifié consistent à appliquer de part et d’autre d’une plaque du stra-

tifié à caractériser, une chambre d’admission et une chambre de détec-

tion [Disdier et al., 1998, Kumazawa et al., 2006b, Kumazawa et al., 2006a,

Bechel, 2005, Bechel et al., 2006, Yokozeki et al., 2005a, Yokozeki et al., 2009,

Malenfant, 2012, Jannot and Lasseux, 2012]. La création d’endommagement

et la mesure de perméabilité sont souvent découplées [Disdier et al., 1998,

Kumazawa et al., 2006b, Bechel et al., 2006]. Or, quand l’éprouvette est dé-

chargée, les fissures se referment (au moins partiellement), ce qui modifie la

perméabilité effective. Certaines études ont donc cherché à effectuer la me-

sure de perméabilité sous charge [Yokozeki et al., 2005a, Yokozeki et al., 2006,

Yokozeki et al., 2009, Malenfant, 2012, Rastiello et al., 2014]. L’essai sur plaque

se révèle rapidement inadapté pour la caractérisation de fuites induites par des

fissures transverses. En effet, les fissures se propagent jusqu’au bord de l’éprouvette

ou des chambres de détection et d’admission, et génèrent des fuites en dehors de

la zone confinée [Bechel, 2005, Kumazawa et al., 2006b, Kumazawa et al., 2006a,

Bechel et al., 2006, Yokozeki et al., 2006, Malenfant, 2012]. Une solution pro-

posée pour mesurer la perméabilité sous charge est d’utiliser des éprouvettes

tubulaires [Mallick et al., 2005, Yokozeki et al., 2005a, Mertiny and Gold, 2007].

Dans ces trois références, les tubes sont fabriqués par enroulement filamentaire.

Dans [Mallick et al., 2005, Yokozeki et al., 2005a], le dispositif proposé est un

tube fermé dans une chambre à vide ou une chambre cryogénique, et la mesure

de la perméabilité est effectuée par détection au spectromètre de masse. Dans

[Yokozeki et al., 2005a] l’éprouvette est soumise à la fois à des conditions cryogé-

niques (par conduction du froid) et à un chargement de traction. La température

de l’éprouvette n’est pas mesurée. Dans [Mallick et al., 2005] le chargement est

assuré uniquement par la pression interne. Dans [Mertiny and Gold, 2007], les

éprouvettes sont sollicitées en traction, torsion, et pressurisées avec de l’huile. La

perméabilité est mesurée par mesure du volume d’huile perdu. Le recours à des

éprouvettes tubulaires résout le problème de l’étanchéité aux bords mais l’effet des

interactions entre le dispositif et le tube pressurisé, sur l’état d’endommagement

notamment, n’est pas abordé dans les travaux utilisant ce type d’éprouvette

[Mallick et al., 2005, Yokozeki et al., 2005a, Mertiny and Gold, 2007]. De plus,
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dans l’ensemble de ces travaux, la ou les chambres de conditionnement interdisent

l’observation des sorties de chemins de fuite : l’imagerie par rayons X ou ultrason

permet d’identifier les croisements de fissures, mais pas de vérifier si ces réseaux de

fissures constituent effectivement des chemins de fuite.

Principaux résultats sur les liens entre endommagement et perméabilité

Cette section présente quelques valeurs de perméabilité ainsi que des observations

et conclusions obtenues à partir des essais mentionnés ci-dessus.

La perméabilité d’un stratifié à fibre de verre et matrice époxy, non endom-

magé et de faible porosité, a été évaluée à 10−23 m2 par [Jannot and Lasseux, 2012]

par une méthode de décroissance de la pression en écoulement quasi-stationnaire.

Les perméabilités mesurées avec de l’huile sur des tube bobinés à fibre de verre

et matrice époxy dans [Mertiny and Gold, 2007] sont plus élevées : de 10−18 m2 à

10−16 m2. Les produits pression×volume par seconde relevés sur des tubes bobinés

à fibre de carbone et matrice époxy dans [Yokozeki et al., 2005a] par quantifica-

tion de l’hélium au spectromètre de masse sont compris entre 5 .10−6 et 5 .10−4

Pa.m3.s−1, ce qui équivaut, pour une pression aval proche de zéro et un delta de

pression de 105 Pa, à des perméabilités comprises entre 10−23 et 10−21 m2. Dans

[Mallick et al., 2005], aucune valeur n’est fournie, mais l’auteur annonçait dans une

publication précédente [Mallick et al., 2004] un objectif de 10−4scc/s à 1% de défor-

mation, ce qui équivaudrait, selon les conditions expérimentales, à 4 .10−19 m2 en

appliquant 105 Pa d’hélium en amont et un vide très poussé en aval (par exemple

1 Pa), et à 1.2 .10−19 m2 en appliquant 2 .105 Pa d’hélium en amont et 1 .105 Pa en

aval.

Dans l’essai sur tube de [Yokozeki et al., 2005a], les flux pression-volume sont

comparés sous chargement mécanique et pour des états d’endommagement iden-

tiques, à la fois à température cryogénique (-196°C) et à température ambiante. Le

flux mesuré variant peu pour les deux températures, l’auteur en conclut que l’aug-

mentation des contraintes d’origines thermo-mécaniques (qui augmente l’ouverture

des fissures à froid) est compensée par une diminution de l’énergie cinétique molécu-

laire du fluide qui ralentit l’écoulement. Un seul état d’endommagement est étudié

pour chaque éprouvette, les fissures transverses sont observées par ultrasons après

l’essai mais ne sont pas quantifiées.

Dans [Yokozeki et al., 2006], l’étude porte sur l’effet de l’angle entre plis endom-

magés sur le débit de fuite, mais l’effet de l’angle sur l’endommagement lui même,

ou sur l’ouverture des fissures n’est pas mentionné. Les stratifications étudiées sont

[02/θ2]s, avec θ = 45, 60, 75, 90°, sous forme de plaques. Une fissure transverse est

26



1.3. TRANSPORT DE FLUIDE DANS LES STRATIFIÉS

créée dans chacune des deux couches à 0° en les mettant successivement en trac-

tion par flexion 3 points. Les deux fissures transverses générées ainsi ne doivent pas

dépasser quelques centimètres de long pour permettre le confinement de la zone de

perméation, laquelle est définie par les chambres utilisées pour la mesure de perméa-

bilité. Puis, les éprouvettes sont soumises à de la traction uni-axiale. La mesure de

perméabilité est réalisée par comptage des molécules d’hélium dans la chambre aval

sous vide, tandis que la chambre amont est remplie d’hélium maintenu à la pression

atmosphérique. Les éventuelles fuites dues aux fissures de la couche centrale qui

traversent toute la largeur de l’éprouvette et débouchent hors de la zone confinée

sont considérées par les auteurs comme négligeables. En fait, le défaut d’étanchéité

a pour effet d’alimenter l’écoulement avec de l’air, il n’y a donc pas de fuite d’hélium

vers l’extérieur, mais l’écoulement et la composition du fluide sont modifiés. Dans

les stratifiés [02/θ2]s où θ = 45 et 60°, aucune fuite n’est observée avant rupture

sous chargement quasi-statique. Des réseaux de fissures traversants sont finalement

obtenus par chargement cyclique. Dans le cas d’un stratifié [02/452]s, des fissures

courtes dans la couche à 45° sont générées en même temps que les fissures des plis

à 0°. Elles ont pu être observées par radiographie X après infiltration d’iodure de

zinc. On remarque que lorsque les fissures des plis à 0° se trouvent être superposées,

il y a fuite avant de charger en traction car les fissures courtes de la couche à 45°

croisent plus facilement les deux fissures des plis extérieurs. Les chemins de fuite

sont dénombrés en s’appuyant sur le nombre d’intersections qui apparaissent sur les

radiographies et un débit de fuite par chemin de fuite est calculé. L’effet de l’angle

est traité de manière géométrique : plus l’angle est petit et plus la surface connectant

deux fissures est petite.

Enfin, Kumazawa et al. ont réalisé des essais de traction bi-axiale sur des

stratifiés [02/902]s et [0/90/0/90]s et a établi en mesurant le flux sortant et la

densité de fissures qu’il existe un lien entre taux de fissuration et perméabilité

[Kumazawa et al., 2006b] et entre chargement, ouverture des fissures, et perméa-

bilité [Kumazawa et al., 2006a]. Il en conclut que les fissures transverses servent de

chemins de fuite et que ces chemins s’ouvrent lorsque les plis sont sollicités trans-

versalement. Il identifie que les couches plus fines sont moins perméables que les

couches plus épaisses, ce qu’il met en lien avec des taux de fissuration moindres.

Ceci est cohérent avec l’effet connu de l’épaisseur de la couche sur la cinétique de la

fissuration transverse. Le plus grand nombre d’interfaces entre couches (l’épaisseur

des stratifiés est constante) et donc de goulets d’étranglements entre les fissures des

différentes couches participe également à la baisse de la perméabilité. La double ca-

ractérisation du taux de fissuration et du flux sortant n’est réalisée que pour peu de
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Table 1.2 – Valeurs de débit "volume-pression" qvp obtenues dans
[Kumazawa et al., 2006b] et de perméabilité k correspondantes (calculées à
partir des paramètres expérimentaux), pour deux stratifiés chargés en traction
bi-axiale. εmax est la déformation maximale appliquée dans les deux directions, ρ̄θ
sont les taux de fissuration réduits des couches d’orientation θ. Les débits de fuite
sont mesurés à chargement nul.

Stratification εmax ρ̄90 ρ̄0 qvp k

(%) (-) (-) (Pa.m3.s−1) (m2)

[02/902]s 0.49 0.1 0.012 2 .10−10 7.5.10−23

0.50 0.35 0.025 2.7 .10−7 1 .10−19

[0/90/0/90]s 0.70 0.56 0.006 1.8 .10−9 6.5 .10−22

0.75 0.87 0.013 7.9 .10−9 2.8 .10−21

points de mesure (deux par éprouvette) car elle impose de démonter successivement

les dispositifs de chaque mesure (chambres de confinement et contreplaque réfléchis-

sante en verre utilisée pour le comptage des fissures). Les valeurs ainsi obtenues sont

présentées dans la Table 1.2. La perméabilité la plus faible est mesurée pour un

taux de fissuration dans les plis à 0° qui correspond à une fissure observée dans une

zone de 20 mm de long. Notons aussi que l’imagerie en deux dimensions ne permet

pas de distinguer à quel couche appartiennent les fissures lorsqu’il y a différentes

couches d’une même orientation. C’est le cas pour tous les plis à 0°, et pour les

trois couches à 90° dans le deuxième stratifié. Les fissures transverses peuvent être

aussi bien superposées dans les différentes couches, que ne pas l’être. En revanche, le

problème ne se pose pas pour les plis à 90° du premier stratifié qui sont rassemblés

en une seule couche. Il est aussi possible que les taux de fissuration des différentes

couches d’une même orientation ne soient pas égaux, en particulier si les couches

sont d’épaisseurs différentes.

1.4 Modélisation de l’endommagement, des che-

mins de fuite et de la perméabilité

1.4.1 Approches pour la modélisation de l’endommagement

Afin de décrire les chemins de fuite dans les stratifiés et prédire leur formation,

il est nécessaire de modéliser l’apparition des dégradations telles que la fissuration

transverse et le microdélaminage. Deux théories permettent de prévoir les dégrada-

tions qui se produisent au sein d’un matériau : la mécanique de la rupture (théorie
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de la fissuration) et la mécanique de l’endommagement continu 3.

Le principe de la mécanique de la rupture est de déterminer si une fissure exis-

tante s’accroît d’une longueur infinitésimale en s’appuyant sur le critère de Griffith

qui est en fait le bilan des énergies mises en jeu dans ce processus. L’énergie élas-

tique libérée par la structure lors de la propagation de la fissure doit être au moins

égale à l’énergie nécessaire à la création de la nouvelle surface fissurée. L’énergie as-

sociée à une fissure est proportionnelle à la surface créée et caractérisée par le taux

de restitution d’énergie critique qui est une grandeur caractéristique du matériau.

La mécanique de la rupture, limitée à la propagation infinitésimale d’une fissure

pré-existante, a été étendue à la création instantanée de fissures de longueur finie

par Hashin, donnant naissance à la mécanique de la rupture finie sur laquelle on

trouvera une revue détaillée dans la référence [Weißgraeber et al., 2016]. Hashin a

établi dans [Hashin, 1996] que le taux de restitution d’énergie de fissures de longueur

finie (il s’agit en fait de fissures transverses dans un stratifié) peut être utilisé pour

appliquer le critère de Griffith. Il montre aussi que la valeur du taux de restitution

d’énergie critique est limitée par un critère en résistance. En s’appuyant sur ce cadre,

Leguillon propose un double critère en énergie et en résistance qui permet de décrire

l’amorçage et la propagation sur une longueur finie d’une fissure [Leguillon, 2002].

Le principe de la mécanique de l’endommagement est de décrire l’évolu-

tion des dégradations à l’échelle microscopique en considérant le milieu comme

continu à l’échelle mésoscopique (échelle du volume élémentaire représentatif)

[Kachanov, 1986, Krajcinovic and Lemaitre, 1987, Lemaitre et al., 2009]. L’état de

détérioration de la matière est représenté par une ou plusieurs variables d’endomma-

gement, qui sont généralement basées sur les modifications des propriétés élastiques

du matériau. Chaque variable d’endommagement est une variable d’état dont les

lois d’évolution dépendent de forces thermodynamiques associées, conformément à

la thermodynamique des processus irréversibles.

La mécanique de la rupture repose sur une description géométrique des dégrada-

tions qui s’appuie sur une grandeur physique unique pour gérer l’évolution (taux de

restitution d’énergie critique). La mise en œuvre numérique de ce type d’approche

nécessite une représentation géométrique explicite de la fissure à différents stades

de sa propagation et des maillages raffinés, et donc un coût de calcul élevé. En

homogénéisant le comportement induit par un grand nombre de dégradations, la

mécanique de l’endommagement permet de réduire les temps de calcul. Cependant,

cette économie se fait au détriment de la distinction entre les différents types de

3. Pour une introduction aux théories de la mécanique de la rupture et de la mécanique de
l’endommagement continu, le lecteur peut se reporter à [Lemaitre et al., 2009]
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dégradations. Par ailleurs, si les dégradations présentent une taille caractéristique

proche de l’échelle de modélisation, se pose le problème de la séparation des échelles

qui se traduira notamment par une mauvaise représentation des interactions entre

mécanismes d’endommagement.

Ainsi, pour prévoir les dégradations dans le cas particulier des composites stra-

tifiés, plusieurs approches découlant de l’une ou l’autre de ces deux théories ont été

proposées. Quelques unes de ces approches sont présentées ci-dessous.

Approches du type "mésomodèle" d’endommagement Ce type d’approche

est une application de la mécanique de l’endommagement continu aux compo-

sites stratifiés. L’endommagement n’est pas représenté explicitement, mais uni-

quement à travers une dégradation des propriétés élastiques. Le stratifié est re-

présenté par un empilement de couches successives au comportement orthotrope.

Pour connaître l’état de contrainte, on applique la théorie des stratifiés, puis

dans chaque couche le chargement est analysé et l’évolution des variables d’en-

dommagement est calculée en fonction d’un modèle d’endommagement. Le pre-

mier mésomodèle proposé [Ladevèze, 1992] distingue deux types de couches : le pli

[Ladeveze and Le Dantec, 1992], et l’interface entre plis [Allix and Ladevèze, 1992].

Les déformations résiduelles liées aux dégradations ou au comportement des consti-

tuants peuvent être intégrées à ce type de modèle [Ladeveze and Le Dantec, 1992]

en s’appuyant sur la notion de contrainte effective. Cette approche a été également

étendue à la prédiction de l’endommagement en fatigue [Payan and Hochard, 2002,

Hochard and Thollon, 2010, Caous, 2017], et à l’endommagement par matage

[Le Goff et al., 2017]. Dans l’approche de type "mésomodèle" d’endommagement,

l’ensemble des mécanismes d’endommagement matriciel : décohésion fibre matrice,

microfissuration, fissuration transverse, microdélaminage, est représenté par une

seule variable d’endommagement. En réalité l’évolution de chacun de ces méca-

nismes d’endommagement peut être différente en fonction des directions de solli-

citation. Comme mentionné précédemment, ce type d’approche pose le problème

de la séparation des échelles puisque, par exemple, les fissures transverses ont la

dimension du volume élémentaire représentatif. Ce modèle sera donc représentatif

d’un volume de matériau (longueur de pli) suffisamment important pour contenir

un grand nombre de fissures transverses et cette approche ne pourra pas représen-

ter correctement l’interaction entre ces fissures transverses et les endommagements

adjacents : microdélaminage et fissuration transverse des plis voisins.

Approches utilisant l’énergie de fissuration Différentes approches s’appuient

sur la mécanique de la rupture et utilisent le taux de restitution d’énergie pour
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décrire la formation des fissures. On peut citer par exemple les applications de la

mécanique de la rupture finie, avec [Nairn, 2000] où les énergies libérées par la créa-

tion de fissures transverses et de microdélaminage sont calculées analytiquement.

Du côté des méthodes numériques, des techniques ont été développées pour cal-

culer le taux de restitution d’énergie avec des éléments finis classiques, comme la

méthode par relâchement successif des nœuds (ou déboutonnage) suivant le chemin

pré-supposé de la fissure, qui permet d’obtenir le taux de restitution d’énergie en

dérivant le travail élastique, ou encore par perturbation en appliquant un déplace-

ment infinitésimal du nœud situé en pointe de fissure, puis en évaluant la variation

d’énergie élastique à partir des matrices de rigidité locale des éléments contenant le

nœud perturbé. Il existe aussi deux types d’éléments spécialisés qui permettent de si-

muler l’apparition et la propagation des fissures. Les éléments finis enrichis, X-FEM

pour Extended Finite Element Method, permettent d’introduire des discontinuités

(coupure de l’élément, pointe de fissure,...) dans les éléments en enrichissant leurs

fonctions de forme. Avec cette méthode le trajet de fissuration n’est pas présupposé.

Elle est utilisée par exemple par [Grogan et al., 2014a] pour prédire l’apparition et

l’ouverture des fissures transverses dans un stratifié en vue d’évaluer sa perméabilité.

Une autre méthode consiste à placer des éléments cohésifs endommageables aux en-

droits susceptibles de fissurer. Pour cette méthode, le taux de restitution d’énergie

critique est intégré dans la loi de comportement de l’interface cohésive. Les deux

méthodes sont combinées par [Grogan et al., 2015] pour décrire d’une part les fis-

sures transverses sans pré-supposer leur position, ce à quoi les éléments X-FEM se

prêtent bien, et d’autre part les microdélaminages qui se développent nécessairement

à l’interface entre plis d’orientations différentes et qui sont donc prévus en insérant

des éléments cohésifs aux interfaces. L’inconvénient, déjà mentionné, de ce type de

méthode est le temps de calcul important lié à la finesse de maillage nécessaire pour

décrire les dégradations.

Approches multi-échelles Le principe des approches multi-échelles est de mo-

déliser explicitement l’endommagement en s’appuyant sur les mécanismes à l’œuvre

aux échelles micro et/ou méso, et de travailler ensuite avec des grandeurs moyennes

aux échelles supérieures, plus appropriées au calcul de structure, pour décrire le

comportement homogénéisé du matériau.

Les approches multi-échelles pour les composites stratifiés permettent de dé-

crire séparément les dégradations microscopiques (décohésions, microfissures de la

matrice) et les dégradations mésoscopiques (fissures transverses, microdélaminage).

Les endommagements microscopiques sont prédits par la mécanique de l’endomma-
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h

Figure 1.11 – Cellule élémentaire pour l’identification des effets de l’endommage-
ment [Bois et al., 2014, Huchette, 2005].

gement [Ladeveze and Lubineau, 2002, Lubineau, 2010, Laurin et al., 2013], tandis

que les endommagements mésoscopiques sont représentés explicitement sur une cel-

lule élémentaire (Figure 1.11). La simulation de cette cellule élémentaire pour un

ensemble de configurations d’endommagement préétablies permet de quantifier l’ef-

fet des endommagements sur la rigidité mésoscopique homogénéisée [Huchette, 2005]

et éventuellement de définir des lois d’évolution basées sur la mécanique de la rupture

[Nairn, 2000].

Effet des interactions Lorsque la géométrie des fissures est représentée explicite-

ment, la mécanique de la rupture permet de prendre en compte les interactions entre

celles-ci. En pratique, cela requiert d’avoir envisagé l’ensemble des trajets de fissura-

tion possibles lors de l’évaluation de l’énergie restituée par la structure. Concernant

la mécanique de l’endommagement, comme évoqué précédemment, les endomma-

gements étant représentés par une perte de raideur moyenne, les interactions ne

peuvent pas être prises en compte dès lors que les dégradations atteignent des di-

mensions voisines de celles du volume élémentaire représentatif. Seule l’interaction

globale induite par la redistribution des contraintes générée par les pertes de rai-

deur est prise en compte. Les approches multi-échelles vont permettre de prendre en

compte les interactions entre mécanismes à l’intérieur de la cellule élémentaire, mais

uniquement dans la ou les configurations sélectionnées pour la cellule élémentaire.

Des interactions peuvent être ajoutées de manière phénoménologique en ajoutant

un caractère non local aux lois d’évolution [Charrier et al., 2011].
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1.4.2 Modélisation de l’écoulement et de la perméabilité

La prédiction de la perméabilité nécessite de disposer au moins des informations

suivantes :

• le nombre de fissures transverses ou le taux de fissuration transverse dans

chacun des plis, fixé au départ dans la plupart des simulations d’écoulement

trouvées dans la littérature ;

• le nombre de croisements de fissures transverses aux interfaces inter-pli, en

général déduit du taux de fissuration transverse en s’appuyant sur l’hypothèse

de périodicité du volume élémentaire contenant une fissure transverse ;

• la section de connexion entre fissures transverses de plis adjacents, déduite

de l’ouverture des fissures transverses et de la longueur de microdélaminage

en pointe de fissure transverse.

Une solution simple consiste à s’appuyer sur une vision géométrique 2D de chaque

croisement de fissures : la surface d’intersection des fissures de deux plis adjacents

est considérée comme la section d’un canal droit traversant le stratifié, et est donc

calculée à partir de l’ouverture de fissure en tenant compte du microdélaminage,

et de l’angle entre les orientations des deux plis. La perméabilité par chemin de

fuite est calculée géométriquement à partir de la section de ce canal. Un coefficient

appelé conductance hydraulique doit ensuite être identifié expérimentalement à par-

tir de mesures de la perméabilité et du décompte des croisements de fissures pour

relier la section de connexion à la perméabilité ou au débit de fuite. Ce type de

modèle a été proposé initialement pour des stratifiés croisés par Kumazawa et al.

[Kumazawa et al., 2003] puis par Roy et al. qui ajoutent l’effet du microdélaminage

[Roy and Benjamin, 2004]. Ces modèles sont ensuite étendus pour d’autres orienta-

tions en ajoutant l’effet de l’angle sur la taille de la connexion [Yokozeki et al., 2006,

Nair and Roy, 2007] puis appliqués en affinant la modélisation des réseaux de fissures

[Xu et al., 2008, Xu and Sankar, 2008, Grogan et al., 2014a, Grogan et al., 2015].

Pour compléter ces modèles et alléger le besoin en valeurs expérimentales, il a aussi

été proposé de modéliser explicitement en trois dimensions un réseau de fissures et

le flux de gaz dans ce réseau pour identifier numériquement le coefficient de conduc-

tance. Cette approche a l’inconvénient d’être très lourde car la géométrie d’un réseau

même simple devient rapidement complexe (en raison du microdélaminage en pointe

de fissure transverse dont la forme est très aigüe, et du fait que les croisements de

fissures aux différentes interfaces ne sont pas nécessairement superposés), et la si-

mulation de l’écoulement nécessite un maillage très fin. Les simulations ont donc

d’abord été réalisées en considérant le fluide incompressible [Peddiraju et al., 2007],

puis étendues au cas compressible [Kumazawa and Whitcomb, 2008]. Par ailleurs,
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ces modèles négligent la perméabilité initiale du stratifié vierge d’endommagement,

qui est certes très faible pour les composites à hautes performances utilisés pour les

applications spatiales, mais pas nécessairement négligeable pour autant. Malenfant

propose de prendre en compte d’une part la perméabilité des fissures, et d’autre part

la perméabilité du matériau sain, afin d’offrir une prédiction du débit de fuite avant

l’apparition du premier chemin de fuite [Malenfant, 2012]. Le principal verrou relevé

dans la littérature reste cependant le manque de données expérimentales combinant

à la fois mesure de la perméabilité et observation des réseaux de fissures pour diffé-

rentes configurations de stratification, de chargement, de niveau d’endommagement

et d’ouverture des fissures pour valider les modèles.

1.5 Bilan de l’état de l’art et démarche retenue

Le travail présenté ici a pour objectif de permettre le dimensionnement de ré-

servoirs en matériau composite sans liner d’étanchéité. La problématique de cette

application des matériaux stratifiés est l’endommagement de ce type de maté-

riau, et notamment le développement de fissures transverses et de microdélami-

nage qui peuvent former des réseaux traversant la paroi stratifiée du réservoir.

Le développement d’endommagement, et a fortiori la percolation des fissures af-

fectent significativement la perméabilité et donc la fonctionnalité du réservoir.

Ainsi, le dimensionnement des réservoirs sans liner repose sur un critère de résis-

tance et de perméabilité. Les paramètres à définir lors du dimensionnement sont

la référence du matériau et la stratification (nombre et épaisseurs des couches,

orientations). Précisons que le procédé de mise en œuvre et les défauts associés

conditionnent également le comportement mécanique. On a vu précédemment que

l’épaisseur des couches avait une influence importante sur le processus de fissura-

tion [Parvizi et al., 1978, Gudmundson and Alpman, 2000, Leguillon, 2002]. Ainsi,

la conception d’un réservoir sans liner consiste à optimiser vis-à-vis de la masse et

du coût un empilement constitué de plis de différentes épaisseurs et orientations. Vu

le nombre quasi-infini de combinaisons, le choix ne peut reposer sur une approche

exclusivement expérimentale. Pour réaliser cette optimisation, le concepteur doit

donc disposer d’un modèle de prédiction fiable à l’échelle du pli. Le développement

de cet outil est l’objectif de ces travaux de recherche.

Les variables d’endommagement usuelles décrivent l’effet de ces mécanismes sur

les propriétés élastiques plutôt que les mécanismes eux-mêmes, et si des grandeurs

physiques explicites comme la densité de fissure ou la longueur de microdélaminage

sont parfois utilisées, la vocation des modèles d’endommagement reste le dimen-
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sionnement en raideur et en résistance de structures. Or il est établi que ces deux

critères sont peu impactés par l’apparition des toutes premières fissures. De plus, les

interactions entre plis, bien que largement observées, sont le plus souvent négligées

car le bénéfice de leur modélisation est jugé peu important au regard du coût de

celle-ci. L’agencement des fissures, qui joue un rôle clef dans la percolation, n’est pas

modélisé, et peu caractérisé même dans les travaux sur le lien entre endommagement

et perméabilité. Il en résulte que les modèles d’endommagement disponibles, ainsi

que les méthodes de caractérisation associées, manquent de précision pour prédire

l’apparition des premiers chemins de fuite. Le Chapitre 2 est donc consacré à la

caractérisation de l’endommagement et se focalise sur la formation des premières

fissures et l’agencement des fissures en réseaux.

Par ailleurs, il est nécessaire de faire la distinction entre les fissures connectées

ensemble qui participent aux fuites et les autres fissures. Pour prédire un débit de

fuite avec un modèle d’écoulement en s’appuyant sur la description d’un réseau

de fissures, il faut également caractériser finement les zones de connexion entre

fissures transverses, et notamment le microdélaminage qui peut parfois se traduire

par des déformations localisées très importantes sans création de fissure et donc de

connectivité entre fissures transverses. La caractérisation du nombre de croisements

comme celle des zones de connexion potentielles est délicate et sujette à beaucoup

de variabilité. Le Chapitre 3 vise à pallier ces difficultés en proposant des moyens

d’essai pour mesurer le nombre de sorties de chemins de fuite, ou «points de fuite»,

et recaler les modèles de prédiction en mesurant la perméabilité associée à ces points

de fuite.

Enfin, à partir des résultats expérimentaux des Chapitres 2 et 3, des briques

de modélisation de l’endommagement et des réseaux de fissures sont proposées au

Chapitre 4. Un modèle d’endommagement à l’échelle du pli, basé sur des variables

et des lois physiques, est développé pour prédire l’évolution des endommagements

en s’attachant à décrire tout le processus de fissuration, y compris les faibles taux

de fissuration qui ont peu d’effet sur les propriétés élastiques. Les taux d’endom-

magement sont ensuite exploités par l’intermédiaire de lois phénoménologiques pour

prédire le nombre de croisements de fissures aux interfaces entre plis.
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Chapitre 2

Caractérisation de l’endommagement
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2.1 Matériau et procédé de fabrication

Les structures étudiées expérimentalement (plaques et tubes) ont été fabriquées

par placement de fibre automatisé (AFP pour Automated Fiber Placement). Ce

procédé est de plus en plus utilisé, en particulier dans l’aéronautique où il est ap-

précié pour la précision du placement et de l’orientation des fibres, et pour la liberté

qu’il donne sur ces deux points. Il permet ainsi de réaliser des formes plus variées
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Figure 2.1 – Drapage d’un tube [+45/-45/+45/-45] par placement de fibre auto-
matisé.

que l’enroulement filamentaire utilisé habituellement pour les réservoirs, et d’inté-

grer des fonctionnalités par des ajouts ponctuels de matière, de déposer des fibres

sur des surfaces à forte courbure, ou encore de concevoir des structures à rigidité

variable en déposant les fibres selon un chemin curviligne optimisé (on parle de fiber-

steering ou tow-steering) [Gürdal and Olmedo, 1993, Alhajahmad et al., 2008]. Les

autres points forts de ce procédé sont la possibilité de réaliser de grandes pièces

(fuselage d’avion, pale d’éolienne...) et la bonne reproductibilité des pièces. Pour

une revue détaillée de ce procédé et de ses enjeux techniques, on peut se reporter à

[Lukaszewicz et al., 2012].

Une machine de fabrication par placement de fibres automatisé est constituée

d’un bras robotisé, équipé d’une tête de placement qui dépose les fibres sur un

support de drapage pour construire les plis successifs. Les fibres sont condition-

nées en mèches de pré-imprégné de largeur usuelle allant du pouce au quart de

pouce (1/4" équivaut à 6.35 mm). Plusieurs mèches ou rubans peuvent être déposés

simultanément, formant une seule bande. Les mèches sont chauffées avant la dé-

pose afin de rendre la résine collante, puis compactées par la tête robotisée pour

les faire adhérer au support ou aux plis déjà drapés (voir Figure 2.1). Le compac-

tage permet aussi d’évacuer l’essentiel des bulles d’air emprisonnées sous la bande

[Shirinzadeh et al., 2004]. Ainsi, contrairement au cas de l’enroulement filamentaire,

dans lequel les fibres sont piégées dans une position dépendante de la tension de la

mèche et de l’état de surface de la couche précédente, la position et l’orientation des

mèches sont contrôlées avec précision par la tête de placement. Lorsque tous les plis

ont été déposés, l’ensemble moule et stratifié est couvert d’une bâche à vide et cuit
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Figure 2.2 – Micrographies (a) d’un gap comblé de résine et (b) d’un lâcher de pli
entrainant un overlap, d’après [Falcó et al., 2014].

en autoclave pour polymériser la résine dans le cas d’une résine thermodurcissable,

ou consolider la structure dans le cas d’une résine thermoplastique. Le chauffage de

la bande lors de la dépose peut permettre la cuisson in situ de la résine, quel que

soit le type de résine. Cela dispense d’une cuisson en autoclave (une consolidation

à chaud et sous vide restant toutefois nécessaire), mais se fait au détriment de la

vitesse de production et des propriétés mécaniques [Lukaszewicz et al., 2012].

La structure obtenue est assimilable à un stratifié de plis unidirectionnels. Les

mécanismes d’endommagement, et par conséquent la plupart des modèles d’endom-

magement développés pour les composites stratifiés ainsi que les méthodes de ca-

ractérisation sont donc adaptés pour décrire les structures fabriquées par placement

de fibre.

L’influence des défauts liés à la fabrication par placement de fibre sur les pro-

priétés mécaniques des structures a été étudiée essentiellement dans le cadre de la

production de panneaux à rigidité variable. Cette utilisation non conventionnelle met

à profit la possibilité de déposer les mèches selon des trajectoires curvilignes d’une

part, et d’autre part, celle de couper et reprendre la dépose des mèches (on parle

de tow-drop, lâcher de mèche). Elle a cependant pour inconvénient de multiplier la

quantité de défauts, en particulier les gaps et les overlaps, illustrés en Figure 2.2 par

des micrographies issues de [Falcó et al., 2014].

Un gap est un interstice entre deux mèches, que l’on suppose comblé par la résine.

C’est donc une zone pauvre en fibre et riche en résine, dont le renforcement est plus

faible. Un overlap est un chevauchement de mèches qui forme une sur-épaisseur de

fibres et entraîne une perte de planéité de la couche déposée, qui impacte aussi les

couches suivantes ; ce défaut est en général proscrit dans les structures aéronautiques.

Des ruptures ou torsions de mèche peuvent également apparaître.

Dans le cas des éprouvettes fabriquées pour cette étude, la dépose est linéaire
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Figure 2.3 – Gap dans le pli extérieur d’un tube [+45/-45/+45-/45] fabriqué par
AFP.

uniquement, que ce soit sur plaque ou sur cylindre, et les mèches déposées simul-

tanément sont considérées comme parfaitement jointives. Ce n’est pas le cas pour

les bandes qui sont, elles, déposées successivement : l’intervalle entre bandes est un

paramètre de fabrication. Pour les tubes, du fait de la géométrie de révolution, il est

nécessaire de trouver un compromis permettant de draper le tube avec un nombre

entier de mèches tout en maitrisant l’espace entre la première et la dernière bande.

En pratique, ce réglage nécessite une bonne connaissance des dimensions réelles du

support de drapage (dont le diamètre augmente avec chaque pli ajouté), et les tubes

obtenus peuvent présenter des gaps non négligeables entre les bandes, comme illustré

en Figure 2.3. L’impact de ces lignes de défauts dans les éprouvettes cylindriques sur

les performances en termes de perméabilité sera discuté au Chapitre 3. Cependant,

ce défaut présent dans tous les plis lors de la fabrication des éprouvettes tubulaires

de notre étude ne subsiste, après l’étape de cuisson en autoclave, que dans le pli

extérieur, et dans l’avant dernier pli si le gap lors de la dépose était important

(> 1 mm de large). Dans la structure finale, aucun gap n’est observé dans les deux

premiers plis déposés. Cela s’explique par le réarrangement des fibres lors de la cuis-

son autoclave, aidé par la compression exercée par les plis extérieurs sur les autres

plis. Cet effet de cicatrisation aidée par une compression de l’empilement lors de la

cuisson a été observé dans [Lan, 2016], aussi bien en terme de microstructure que de

propriétés mécaniques. A partir de gaps introduits volontairement, l’étude montre

que la compression par une contreplaque permet de résorber les gaps allant jusqu’à

une demi-largeur de mèche (3.35 mm) dans les cas les plus défavorables au réar-

rangement des fibres (stratification [90/0/90/0/90] avec des plis d’environ 0.18 mm

d’épaisseur). Une autre conséquence de la fabrication par placement de fibre appli-

quée à des tubes est l’impossibilité de draper des plis à 90°. Le meilleur compromis

consiste à draper le tube entier avec une seule bande, en s’éloignant légèrement de

l’angle de 90°. Pour les tubes de diamètre de 100 mm utilisés ici, les contraintes de

fabrication ont permis de draper des plis à 88°.

Le matériau utilisé dans notre étude de l’endommagement est un pré-imprégné
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M21/T700 conditionné en bandes de 6.35 mm de large pour le placement de fibres.

L’épaisseur d’un pli élémentaire après polymérisation est de 0.26 mm. Plusieurs

plis d’une même orientation peuvent être superposés pour obtenir une couche plus

épaisse. Sur la micrographie de la Figure 2.3, chaque pli est constitué de deux couches

élémentaires, dont les interfaces sont soulignées par des amas de matrice et de no-

dules thermoplastiques : on distingue sept interfaces pour seulement quatre plis

déposés. Le pré-imprégné utilisé est en effet fabriqué par superposition de deux

couches élémentaires de faible grammage (134 g.m−2 de fibre) pour obtenir un pli

de grammage égal à 268 g.m−2 de fibre.

2.2 Étude des taux d’endommagement en surface

2.2.1 Description du dispositif de microscopie optique sous

chargement de traction

Comme on l’a vu au Chapitre 1, l’évolution de l’endommagement peut être me-

surée au microscope optique sur des éprouvettes de traction dont la tranche a été

préalablement polie [Huchette, 2005, Bois et al., 2014]. Les observations microgra-

phiques se font dans le plan xz de l’éprouvette comme représenté sur le schéma

de l’éprouvette en Figure 2.4(a). Le dispositif présenté en Figure 2.4(b) permet de

déplacer le microscope afin d’observer toute la surface de la tranche pendant que

l’éprouvette est sous charge dans la machine de traction. Ainsi, pour plusieurs ni-

veaux de chargement, les fissures transverses et le microdélaminage en pointe de

fissure sont évalués in situ. La particularité des essais réalisés ici est que l’obser-

vation est possible sur toute la longueur utile de l’éprouvette (jusqu’à 150 mm),

l’intérêt d’observer une telle longueur étant d’évaluer les effets statistiques.

Les fissures transverses sont générées par des contraintes transverses (mode I) et

de cisaillement (mode II). Pour caractériser l’évolution de l’endommagement d’un pli

ou d’une couche de plis dans ces deux cas ou en mode mixte, il est indispensable de

travailler sur différentes stratifications : les stratifications généralement utilisées pour

ce type d’essai sont [02/90n/02], [+45/-45]2s, en ajoutant éventuellement [0/+67.5/-

67.5]s. L’effet de l’épaisseur de la couche est étudié en faisant varier le nombre n de

plis dans la couche.

Pour chacun des stratifiés étudiés, les éprouvettes sont polies sur la tranche

et équipées d’une jauge de déformation dans le sens longitudinal. Sauf indication

contraire, on désignera par ε la déformation longitudinale εxx. Chaque éprouvette

est sollicitée en traction à une vitesse de déplacement de la traverse de 0.1 mm/min,
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Figure 2.4 – Dispositif d’observation de l’endommagement sur la tranche polie
d’une éprouvette.

jusqu’à atteindre une déformation maximale εmax, pour générer l’apparition ou la

propagation des endommagements. La déformation est alors réduite puis maintenue

à 80% de sa valeur maximale, afin de limiter les effets liés aux phénomènes visqueux 1

pendant l’observation. L’éprouvette est alors inspectée sur toute sa longueur utile.

Les images permettent de mesurer le nombre, la position et la longueur des fissures

transverses et du microdélaminage en pointe de fissure. À la fin de l’inspection, le

niveau de chargement est augmenté jusqu’à une nouvelle déformation maximale afin

de caractériser la cinétique d’endommagement.

2.2.2 Coupes micrographiques par abrasion : étude des effets

de bord

Afin d’évaluer l’influence des effets de bord, l’observation de la surface de l’éprou-

vette sous charge est combinée à des coupes micrographiques : après chargement, la

tranche de l’éprouvette est soumise à un cycle d’abrasion puis polissage afin d’enlever

1. Les phénomènes visqueux peuvent générer de l’endommagement par relaxation ou par fluage.
Pour éviter que l’endommagement n’évolue au cours d’un palier d’observation, une autre solution
consisterait à maîtriser ces phénomènes visqueux en attendant la stabilisation de la déformation,
ce qui augmenterait considérablement la durée de l’essai.
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une couche en surface selon la direction indiquée en Figure 2.4(a). Dans les résultats

présentés, l’épaisseur y abrasée varie de 15 µm à 2 mm, y = 0 µm correspondant à

la surface initiale. Après abrasion, un polissage de finition permet d’observer à nou-

veau la microstructure. L’éprouvette est alors replacée dans la machine de traction

et chargée à un niveau inférieur à la déformation maximale pour ouvrir les fissures

et les rendre plus visibles tout en évitant de propager les endommagements. Les

observations réalisées permettent de vérifier que l’étape d’abrasion ne génère pas

de nouvelle fissure : l’état d’endommagement à cœur peut ainsi être valablement

observé grâce à ce processus.

Pour chaque stratification et chargement, en abrasant suffisamment de matière,

on obtient de la sorte un état d’endommagement représentatif du cœur du matériau,

indépendant des effets de bords. Cette démarche répétée pour des déformations

maximales croissantes permet d’établir les lois d’évolution des endommagements au

sein du stratifié. De plus, au delà de l’affranchissement des effets de bords, la mise en

œuvre de coupes micrographiques fines sera aussi un moyen d’étudier l’agencement

des fissures en trois dimensions, comme on le verra dans la Section 2.3.

Ainsi, des coupes micrographiques ont été réalisées sur des éprouvettes de stra-

tifications [02/90n/02] puis [+45/-45]2s, la zone observée étant d’environ 50 mm de

long. La Figure 2.5 représente une fissure transverse et le microdélaminage en pointe

de fissure, d’abord à la surface initiale de l’éprouvette, puis après avoir enlevé 15

µm d’épaisseur. À 15 µm de la surface initiale, il ne subsiste aucun microdélaminage

visible. La Figure 2.6(a) montre l’évolution du taux de microdélaminage en fonction

de la profondeur de coupe pour les trois épaisseurs h de la couche à 90° testées.

Quelle que soit l’épaisseur de la couche transverse, la longueur de microdélaminage

tend rapidement vers 0. Par ailleurs, les coupes micrographiques ont été poursuivies

afin de vérifier si les fissures transverses sont présentes loin du bord. Le taux de

fissuration en fonction de la profondeur de la coupe est représenté en Figure 2.6(b).

Les fissures transverses sont continues pour les couches transverses double et triple,

tandis que pour les couches constituées d’un seul pli le nombre de fissures transverses

diminue de 5 à 15% entre la surface initiale et l’intérieur du stratifié (Figure 2.7).

Cet écart est du même ordre de grandeur que la dispersion obtenue sur les différentes

éprouvettes testées pour cette stratification.

Le stratifié [+45/-45]2s a été sollicité en traction à des déformations en ci-

saillement allant jusqu’à ε12 = 4.5%. Pour la déformation la plus élevée, la sur-

face de l’éprouvette libre d’effort a été observée avant d’effectuer des coupes. La

Figure 2.8(a) montre une micrographie représentative de la surface initiale. Un

seuillage a été appliqué aux niveaux de gris correspondants aux fissures ouvertes. On
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Figure 2.5 – Observations en surface et à cœur : schéma des sections observées
et micrographies à la surface initiale (y = 0 µm) et après abrasion de 15 microns
(y = 15 µm), stratification : [02/902/02].
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Figure 2.6 – Taux d’endommagement en fonction de la distance y de la coupe par
rapport à la surface initiale, stratifications : [02/90n/02] avec n = 1, 2, 3.
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Figure 2.7 – Taux de fissuration ρ̄ en fonction de la déformation à la surface et à
cœur.

remarque des fissures transverses bien ouvertes reliées par des délaminages impor-

tants. On distingue aussi des fissures fermées, qui ne sont pas mises en valeur par le

seuillage car leur ouverture est proche ou inférieure à la taille du pixel (0.7 µm avec

le grossissement utilisé). La Figure 2.8(b) présente la même éprouvette après une

abrasion d’une épaisseur selon y de 1.6 mm. La zone correspondant à la micrographie

précédente est retrouvée à l’aide des motifs que décrivent les amas de matrice et de

nodules thermoplastiques, dont certains changent suffisamment lentement dans la

profondeur pour être reconnaissables après avoir enlevé jusqu’à 2 mm.

Les repères utilisés ici sont matérialisés par les lettres ABCD sur les deux micro-

graphies. A et B sont situés sur des plis à -45° et ont été choisis comme repères fixes.

La fissure proche de A est encore présente à y = 1.6 mm mais ressemble plus à des

porosités qu’à une fissure, et est en fait en train de disparaitre, ce qui sera confirmé

par la coupe suivante non présentée ici. Les repères C et D appartiennent à des plis à

+45° et se décalent quand y augmente puisque l’on se repère par rapport aux torons

des plis à -45°. C et D sont proches de deux fissures situées dans les plis extérieurs et

que l’on retrouve sur les deux images. Ces tendances sont vérifiées pour l’ensemble

de l’éprouvette : à y = 1.6 mm seules quelques fissures transverses persistent dans

le pli central (d’épaisseur double) et dans les plis extérieurs (dont l’épaisseur est

considérée comme doublée par l’effet de bord libre). Les seuils de fissuration de ces

plis sont a priori plus faibles et leur fissures s’ouvrent plus. Plus profondément, à 5

mm de la surface initiale, il ne reste plus aucune fissure.

Afin d’exclure l’éventualité où les fissures seraient trop fermées pour être obser-

vables, l’éprouvette est observée sous charge après la dernière coupe micrographique,
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(a) y = 0 mm.

(b) y = 1.60 mm.

Figure 2.8 – Coupes micrographiques d’un stratifié [+45/-45]2s libre d’effort après
sollicitation à une déformation en cisaillement maximale de ε12 = 4.5% ; le même
seuillage a été appliqué aux fissures des deux images.
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en prenant garde de ne pas recréer d’endommagement dû aux effets de bord. Ce

point est particulièrement délicat en raison de la forte sensibilité de la stratification

[+45/-45]2s aux effets de bord : un chargement inférieur au chargement maximal

imposé à l’éprouvette ne devrait pas générer de nouvel endommagement, cependant

ce n’est pas le cas au bord, en particulier après abrasion puisque dans ce cas le

matériau en surface n’a pas encore été soumis aux effets de bord et peut donc s’en-

dommager. À titre d’illustration, une série de plusieurs coupes micrographiques a été

effectuée sur une éprouvette soumise au préalable à une déformation de ε12 = 4%.

Les observations ont été réalisées cette fois en chargeant l’éprouvette à ε12 = 3%

entre chaque coupe micrographique, soit environ 1% de déformation élastique en

raison des déformations résiduelles. Les épaisseurs y de matière enlevées sont de

{0, 1.35, 1.95, 4.6, 5.55} mm par rapport à la surface initiale. Les observations ont

montré que dans ce cas, les endommagements intra-laminaires sont certes moins

nombreux et moins ouverts à cœur qu’à la surface initiale, mais qu’ils ne dispa-

raissent pas et semblent être propagés par chaque mise sous charge effectuée pour

réaliser l’observation. Il est donc nécessaire d’appliquer seulement un chargement

très modéré pour contrôler la présence de fissures non ouvertes, par exemple un

cinquième de la contrainte de cisaillement maximale.

Finalement, ces résultats montrent qu’un chargement en cisaillement ne génère

ni fissure transverse ni microdélaminage en dehors des zones soumises aux effets de

bord. Ce phénomène, ainsi que l’absence de microdélaminage en pointe de fissure

dans le cas des stratifications [02/90n/02], peuvent être liés à l’utilisation d’une ma-

trice renforcée (M21) de nodules thermo-plastiques. Pour un autre matériau, i.e.

avec une matrice plus fragile, les méso-endommagements diminueraient en s’éloi-

gnant des bords, mais persisteraient probablement en profondeur. Bien qu’aucun

endommagement ne soit observable par microscopie optique à l’échelle des plis, la

stratification [+45/-45]2s subit des déformations irréversibles et une perte de raideur

dus à de l’endommagement diffus à l’échelle microscopique. Quoi qu’il en soit, si le

cisaillement seul ne génère pas de fissure transverse dans ce matériau, il n’est pas

exclu qu’il participe à la fissuration transverse lorsqu’il est associé à un chargement

de traction dans la direction transverse.

2.2.3 Évolution du taux de fissuration sur une grande lon-

gueur observée

L’évolution du taux de fissuration est observée selon le protocole défini en Sec-

tion 2.2.1 pour les stratifiés [02/90n/02] avec n = 1, 3. Le microdélaminage à la

surface de ces éprouvettes n’existe que sur le bord, il n’est donc pas mesuré.
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Figure 2.9 – Position des fissures transverses observées sur le bord d’un strati-
fié [02/901/02] pour cinq niveaux de chargement, la valeur de la contrainte σ est
exprimée en pourcentage de la contrainte à rupture σu.

La Figure 2.9 montre la position des fissures transverses sur le bord d’une éprou-

vette [02/901/02] pour plusieurs niveaux de chargement. On observe une dispersion

de la distance moyenne entre deux fissures adjacentes. Il en résulte que le taux de

fissuration dépendra de la taille et de la position de la zone d’observation. On re-

marque aussi que certaines fissures ne traversent pas toute l’épaisseur de la couche

et s’arrêtent au milieu de celle-ci, c’est à dire à l’interface entre les deux couches

élémentaires qui constituent le pli, comme expliqué à la fin de la Section 2.1). Ce

phénomène d’arrêt des fissures est présent de manière significative (au moins 10%

des fissures sont non traversantes), uniquement pour la stratification [02/901/02],

et s’estompe à partir de 70% de la contrainte à rupture σu. Dans la stratification

[02/903/02] où la couche centrale à 90° est plus épaisse, la proportion de fissures non

traversantes est négligeable (de l’ordre de 3% du nombre total de fissures). L’ori-

gine de ce phénomène peut se trouver dans la prédominance du critère énergétique,

présenté en Section 1.1.2 de l’état de l’art, pour le pli à 90° de la stratification

[02/901/02]. Le double critère, vérifié à l’initiation de la fissure, ne le serait plus

lorsque la fissure atteint l’interface au milieu du pli. On peut proposer plusieurs

hypothèses qui participent à la création de ces fissures non traversantes :

• la création de la fissure décharge localement le pli et le critère énergétique

n’est plus atteint ;

• la fissure s’initie sur une zone plus faible du matériau (présence de défauts), à
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Figure 2.10 – Évolution du taux de fissuration réduit ρ̄ sur le bord d’un stratifié
[02/901/02] sur la longueur totale observée de 90 mm et sur trois zones de 30 mm.

un endroit où les deux seuils de fissuration sont inférieurs aux seuil nominaux ;

• l’un des seuils d’endommagement est localement plus élevé au point d’arrêt

de la fissure (l’interface renforcée par les nodules thermoplastiques entre les

couches élémentaires contribue à l’arrêt de la fissure).

Pour prendre en compte ces fissures, chaque fissure comptabilisée est pondérée par

sa longueur, i.e. on compte 1 pour une fissure traversant l’épaisseur de la couche à

90°, et 1/2 pour une fissure ne traversant que la moitié de l’épaisseur.

Le taux de fissuration réduit ρ̄ correspondant à chaque chargement est tracé en

Figure 2.10 pour les 90 mm observés ainsi que pour chacun des tiers de la longueur

observée considérés séparément, comme indiqué par l’échelle de longueur et par

les cadres colorés de la Figure 2.9. Ces deux figures mettent en évidence l’intérêt

d’observer une surface suffisamment grande, et donc représentative. En fonction de

la zone d’observation, le seuil d’initiation ainsi que la cinétique de la fissuration

transverse peuvent fortement varier pour les taux de fissuration faibles. La courbe

obtenue pour toute la longueur de l’éprouvette montre l’existence d’une première

phase où le taux de fissuration augmente lentement. Si la longueur d’observation est

inférieure, l’échantillonnage moins large ne permet pas de bien capter cette phase.

Ce démarrage lent de l’endommagement est vraisemblablement dû à la présence

de défauts qui pilotent l’apparition des premières fissures. L’effet de ces défauts

sur la création des fissures s’atténue quand le taux de fissuration devient élevé : la

répartition des fissures dans l’éprouvette devient de plus en plus homogène, et il n’y

a plus de différence majeure entre les trois tiers de l’éprouvette.

L’évolution des taux de fissuration en fonction de la déformation pour les deux
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Figure 2.11 – Évolution du taux de fissuration transverse pour deux épaisseurs de
la couche à 90°.

épaisseurs de couches sont tracées en Figure 2.11. Pour chacune des éprouvettes tes-

tées (trois pour h90 = 0.26 mm et deux pour h90 = 0.78 mm), la phase préliminaire

du scénario d’endommagement, avec une évolution lente des taux de fissuration ré-

duits, est bien visible, de même qu’une seconde phase durant laquelle la fissuration

s’accélère. Vers la fin des essais, la fissuration ralentit de nouveau lors d’une troisième

phase qui correspond à la saturation de l’endommagement. On remarque aussi que

le seuil d’endommagement augmente lorsque l’épaisseur de la couche transverse di-

minue, ce qui est cohérent avec le double critère d’initiation des fissures présenté au

Chapitre 1 [Parvizi et al., 1978, Gudmundson and Alpman, 2000, Leguillon, 2002],

la quantité d’énergie libérée lors de la création d’une fissure étant plus petite pour

une couche plus fine.

Le démarrage lent au début du processus de fissuration est peu étudié dans la

littérature en raison du faible effet des premières fissures sur les propriétés méca-

niques des structures, mais on comprend aisément que la prise en compte de cette

phase dans la modélisation est fondamentale pour prédire l’apparition de fuites dans

un réservoir composite sans liner.
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fissures pli 2
fissures pli 1

(a) Fissures longues : agencement détermi-
niste.

fissures pli 2
fissures pli 1

(b) Fissures courtes : agencement non
connu.

Figure 2.12 – Schémas de réseaux de fissures dans deux plis adjacents : deux
configurations pour le même taux de fissuration (i.e. la même longueur fissurée
cumulée) respectivement dans chacun des deux plis.

2.3 Étude de la longueur et de l’agencement des

fissures au cœur du matériau

Comme introduit dans la Section 1.2.2 de l’état de l’art, l’observation des réseaux

de fissures au cœur du matériau pose problème, notamment à cause de la faible ou-

verture des fissures dans une structure libre d’effort. Les informations disponibles

dans la littérature sur les réseaux de fissures concernent des cas favorables dans les-

quels les fissures sont très ouvertes (en général grâce au choix d’épaisseurs de couche

très importantes). De plus, aucun moyen de validation des observations à cœur n’est

proposé. La prédiction du débit de fuite ou de la perméabilité repose donc dans les

études présentées en Section 1.3.6 sur un réseau de fissures idéalisé et périodique

dont le motif est défini expérimentalement par un taux de fissuration, ou densité de

fissures, mesuré en surface [Nair and Roy, 2007, Kumazawa and Whitcomb, 2008].

Pour décrire le niveau de fuite d’une structure en s’appuyant sur une description

du réseau de fissures, les éléments nécessaires concernent deux points :

• le nombre de chemins de fuite reliant l’intérieur et l’extérieur ;

• l’ouverture et la connectivité de ces chemins de fuite.

Le premier point se rapporte à la percolation des réseaux de fissure. Il pose la

question de la connexion entre les fissures des différents plis, et donc de l’agencement

des fissures au sein du réseau. Si les fissures sont longues par rapport à l’épaisseur

de la couche, on peut considérer le réseau comme périodique, à condition d’observer

une zone suffisamment grande, et l’agencement des fissures est alors déterministe

comme représenté en Figure 2.12(a) : les taux de fissuration de chaque pli décrivent

l’espacement entre les croisements de fissures. Le nombre de croisements est alors

calculable à partir des taux de fissuration. Cependant, si les fissures sont courtes,
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c’est à dire d’une longueur de l’ordre de l’épaisseur de la couche, les taux de fissu-

ration ne sont plus des indicateurs suffisants, et l’agencement des fissures doit être

identifié expérimentalement (Figure 2.12(b)). De plus, l’effet d’une interaction entre

les endommagements des différents plis peut être déterminant dans la création de

réseaux connectés.

Le second point ne sera traité que dans le cas où le cahier des charges tolère la

percolation. Il concerne le débit généré par les chemins de fuite, et donc l’ouverture

de ces chemins de fuite. Dans ce cas, l’ouverture des chemins de fuite dépend forte-

ment de l’ouverture des fissures, mais aussi de la morphologie des connexions entre

les fissures de deux plis adjacents, et en particulier du microdélaminage à l’interface.

Pour répondre à ces questions, il est nécessaire de pouvoir observer l’endommage-

ment au cœur du matériau.

2.3.1 Méthodes d’observation : coupes micrographiques et

microtomographie par rayons X

La structure interne d’un matériau, y compris les éventuels réseaux de fissures

s’y trouvant, peut être observée soit de manière destructive en effectuant des coupes

micrographiques, soit par des techniques non destructives telles que la microtomo-

graphie par rayons X.

Caractérisation du réseau de fissures par coupes micrographiques

Les coupes sont réalisées par abrasion comme présenté pour l’étude des effets de

bord en Section 2.2.2. La quantité de matière enlevée est maitrisée grâce au choix des

papiers abrasifs adéquats et en adaptant le temps d’abrasion. Par exemple, avec nos

moyens techniques, le polissage de finition (solution diamantée de granulométrie 6 et

3 µm) enlève une épaisseur de 10 à 20 µm en 100 secondes. La largeur d’éprouvette

restante est mesurée au micromètre. En répétant les observations pour plusieurs

profondeurs rapprochées, et en utilisant un repère sur la tranche de l’éprouvette

ainsi que les motifs des zones riches en matrice et en nodules thermoplastiques, on

peut positionner les images des différentes coupes les unes par rapport aux autres et

accéder ainsi à une description discrète mais en trois dimensions du réseau. Cepen-

dant, de nombreuses itérations sont nécessaires pour décrire le réseau précisément,

et l’exécution du protocole ainsi que l’exploitation des résultats sont chronophages

et fastidieuses. De plus, en raison du caractère destructif de cette méthode, celle-ci

ne permet pas d’étudier l’évolution d’un même réseau de fissures pour différents ni-

veaux de chargement. Elle constitue néanmoins un outil de contrôle précis et fiable
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Figure 2.13 – Dispositif d’observation sous charge installé dans le tomographe.

qui permet de valider les observations réalisées par rayons X, mais aussi d’obte-

nir certaines informations très fines difficilement accessibles par rayons X avec un

tomographe de laboratoire.

Caractérisation non destructive par microtomographie aux rayons X

La microtomographie par rayons X permet d’accéder de manière non destructive

à la structure interne du matériau. Elle s’applique particulièrement à la détection de

fissures en raison de la différence de densité entre le matériau et l’air contenu dans

les fissures. Sa mise en œuvre n’est cependant pas triviale : les fissures sont peu

visibles lorsqu’elles sont fermées, et augmenter la résolution des images implique de

diminuer la taille de la zone observée. Dans le cas d’une couche constituée d’un seul

pli, qui est le cas le plus défavorable de ce point de vue, les fissures sont ouvertes de

0.1 à 2 µm dans une éprouvette libre d’effort, et de 2 à 10 µm lorsque l’éprouvette

est soumise à une déformation de 0.75%. Or, pour conserver une zone observée de

taille raisonnable vis à vis du réseau de fissures, par exemple 10 mm de coté, et au

vu de la résolution du détecteur utilisé, la taille du voxel ne peut pas être inférieure

à 6.6 µm.

Afin de maintenir les fissures suffisamment ouvertes pendant l’observation, un

dispositif de traction intégrable au microtomographe Phoenix V/TOME/SX, GE, a

été mis au point. Ce dispositif présenté en Figure 2.13 est constitué de deux mors

placés dans des tubes en aluminium. Le mors du haut est mobile verticalement, sa
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position dans le tube est pilotée par l’écrou de serrage, tandis que le mors du bas

est fixe verticalement mais libre en rotation. L’éprouvette est positionnée entre les

deux bases en aluminium, à l’intérieur d’un tube en PMMA, transparent aux rayons

X. Le déplacement du mors mobile vers le haut engendre un effort de traction dans

l’éprouvette et un effort de compression dans le tube en PMMA. La progressivité du

chargement est assurée par une série de rondelles élastiques. Pour ne pas engendrer

de torsion dans l’éprouvette, l’écrou est serré en ne tenant le montage que par sa

partie haute, les pièces du bas étant libres de tourner. L’éprouvette est équipée d’une

jauge, et un boitier autonome permet de mesurer la déformation tout au long de la

mise en traction ainsi que pendant l’observation.

Le dispositif permet de réaliser des observations sous charge avec une taille de

voxel descendant jusqu’à 5 µm et en appliquant jusqu’à 12 kN à une éprouvette

de longueur comprise entre 200 et 250 mm et de largeur maximale 25 mm. Pour

les stratifications étudiées (qui contiennent 4 plis à 0°) et en gardant des largeurs

d’éprouvette supérieures à 10 mm, la déformation maximale qui peut être appliquée

est de 0.9% environ. La création des fissures et leur observation par microtomo-

graphie doivent par conséquent être découplées. Le protocole appliqué est donc le

suivant :

1. polissage de la tranche de l’éprouvette ;

2. chargement sur machine de traction conventionnelle jusqu’à la déformation

maximale visée εi ;

3. observation au microscope de toute la hauteur de l’éprouvette à une défor-

mation inférieure à εi ;

4. recensement et repérage des fissures observables par tomographie ;

5. mise en place de l’éprouvette dans la machine de traction intégrable au mi-

crotomographe ;

6. chargement et stabilisation de la déformation ;

7. observation par microtomographie du réseau de fissures correspondant à la

déformation maximale εi ;

8. démontage et retour à l’étape 2 pour le chargement i+ 1.

Les mouvements dus à la relaxation du dispositif, en particulier du tube en

PMMA et de l’éprouvette durant la mesure nuisent à la qualité de la reconstruction

du volume observé. Le montage est considéré comme stabilisé lorsque le mouvement

du milieu de l’éprouvette par rapport au bas de l’éprouvette pendant une durée

équivalente à celle du scan (environ 1h30 pour une résolution de 5 µm/pixel) de-

vient inférieur à la taille du pixel. Le temps de stabilisation de la déformation pour
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un effort de 12 kN est d’environ 24 heures. La mesure de déformation est poursui-

vie pendant l’observation pour vérifier que les déplacements restent négligeables et

mesurer les éventuelles anomalies.

Ces deux méthodes de caractérisation ont été appliquées à des éprouvettes de

stratification [0/+67.5/-67.5]s, dans laquelle des fissures transverses peuvent se dé-

velopper dans trois couches adjacentes. L’intérêt de cette stratification est que le

seuil d’endommagement des couches à +67.5° est différent de celui de la couche à

-67.5° qui est d’épaisseur double. Cette dernière devrait donc s’endommager avant

les deux autres. Les résultats obtenus sont présentés dans les sous-sections 2.3.2 à

2.3.6 suivantes.
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2.3.2 Morphologie d’un réseau de fissures

Les micrographies réalisées sur les bords lors de la création des fissures montrent

que les fissures transverses apparaissent simultanément dans les trois couches. En

surface ou à cœur (sur les coupes micrographiques), on observe qu’à chaque fissure

dans la couche double -67.52 correspondent une ou plusieurs fissures dans chacune

des couches simples (voir Figure 2.14), ces dernières pouvant être alignées ou dé-

calées. La couche centrale étant d’épaisseur double, son seuil de fissuration dans

une configuration isolée est inférieur à celui des couches simples. L’apparition si-

multanée et groupée des fissures dans des couches d’épaisseurs différentes signifie

que la position et le seuil d’apparition des fissures dans les couches simples sont

modifiés et pilotés par l’apparition de fissures dans la couche double adjacente. Il y

a donc une interaction entre la cinétique d’endommagement d’une couche et l’état

d’endommagement des plis adjacents. On observe également, comme illustré dans la

Figure 2.14(a), que par endroits certaines fissures de la couche double se propagent

sur une courte distance dans les plis voisins, sans forcément les traverser. Dans ce

type de cas, on observe dans les couches simples adjacentes une ou deux autres fis-

sures, à une courte distance de la première, qui déchargent la zone et empêchent la

propagation à travers toute l’épaisseur de la couche. Toutefois, dans la majorité des

cas, les fissures traversent toute l’épaisseur d’une couche.

Chacune des fissures des couches simples est centrée sur une fissure de la couche

double : on voit d’abord son extrémité apparaître (indiquée par la flèche blanche

en Figure 2.14(a)), puis elle croise la fissure de la couche double. Sur la microgra-

phie les fissures donnent alors l’impression d’être alignées (Figure 2.14(b)). Puis, en

continuant les coupes micrographiques les fissures des couches simples se ferment de

plus en plus et disparaissent complètement en s’éloignant de la fissure de la couche

double. Ce motif se répète à de nombreuses reprises sur toute la longueur des fissures

des couches doubles. Il est donc vraisemblable que les fissures des couches simples

s’amorcent sur les fissures des couches doubles. L’éprouvette observée par coupe a

été soumise à une déformation maximale modérée : εmax = 1.1%, la morphologie du

réseau est donc susceptible d’évoluer pour des déformations plus élevées.

Les reconstructions en trois dimensions de réseaux de fissures obtenues par mi-

crotomographie, dont un exemple est présenté en Figure 2.15, montrent que les

fissures de la couche centrale double traversent toute l’éprouvette, tandis que dans

les couches simples à +67.5°, les fissures sont courtes, c’est à dire d’une longueur

dans la direction des fibres de l’ordre de l’épaisseur de la couche, et sont toutes

connectées aux fissures de la couche centrale. La présence dans les couches simples

de nombreuses fissures courtes intersectant les fissures de la couche plus épaisse est
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(a) Profondeur y = y0 > 0 µm (référence différente de la surface initiale).

(b) Profondeur y = y0 + 308µm.

z

x

Figure 2.14 – Coupes micrographiques de la même zone pour deux profondeurs
différentes de la tranche d’un stratifié [0/+67.5/-67.5]s soumis à une déformation
maximale de εmax = 1.1% et une déformation courante de εobs = 0.37%.
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confirmée par les coupes micrographiques. Les Figures 2.15(b) et 2.15(c) sont des

vues du réseau de fissures dans la direction longitudinale de chacun des plis conte-

nant des fissures. Le long des fibres de chaque pli, on retrouve les motifs que font

la matrice et les nodules thermoplastiques autour des torons, qui ont été observés

précédemment sur les micrographies. On remarque également des porosités le long

des fibres (petits amas sombres de même densité que les fissures). Comme le montre

la Figure 2.15(b), les fissures des deux couches simples ne sont pas nécessairement

alignées, et ainsi le nombre de fissures dans ces deux couches peut différer.

(a) Vue en perspective.

(b) Vue dans la direction des fibres de la couche double à -67.5°.

(c) Vue dans la direction des fibres des couches simples à +67.5°.

Figure 2.15 – Reconstruction 3D d’un réseau de fissures dans un stratifié [0/+67.5/-
67.5]s soumis à une déformation maximale de εmax = 1.06% et une déformation lors
de l’observation de εobs = 0.62%.
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Figure 2.16 – Radiographies à travers le plat d’une éprouvette de stratification
[0/+67.5/-67.5]s, εmax = 1.12%, εobs = 0.73% ; les fissures visibles sur le bord sont
repérées par des mines de crayon.

2.3.3 Évolution d’un réseau de fissures

Pour caractériser l’évolution d’un réseau de fissures en fonction du niveau de

chargement, les mêmes zones d’une éprouvette sont observées pour plusieurs niveaux

de chargement entre lesquels l’éprouvette est placée dans le dispositif d’observation

microtomographique sous charge. Ceci implique de pouvoir retrouver la zone ob-

servée à l’aide de points de repères qui peuvent être des traces de colle, des mines

de crayon collées, ou même une jauge de déformation (la qualité de l’image sera

moindre à cause de la forte absorption des rayons X par les éléments métalliques

de la jauge, mais l’observation reste possible). En Figure 2.16 sont présentées trois

radiographies à travers le plat de l’éprouvette (plan xy conformément au repère dé-

fini en Figure 2.4(a)). Cette vue permet de voir la superposition de tous les plis de

l’éprouvette et des fissures qu’ils contiennent, elle est donc la plus appropriée pour

caractériser des taux de croisement. On remarque également les mines de crayons

collées au niveau des fissures préalablement repérées au microscope sur la tranche. La
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radiographie (a) est à une résolution plus grossière (12 µm/pixel) et permet d’avoir

une vue d’ensemble. Les radiographies (b) et (c) correspondent à la première image

des deux scans de microtomographie qui ont été effectués pour ce chargement. Avec

une résolution de 5 µm/pixel, ces deux radiographies donnent déjà un bon aperçu

des fissures présentes dans l’éprouvette.

Pendant la série d’essais, la zone (c) a donc été scannée plusieurs fois en augmen-

tant la déformation maximale appliquée εmax afin de propager le réseau de fissures

entre chaque observation. Les réseaux obtenus pour quatre chargements sont re-

présentés en Figure 2.17. À partir des volumes reconstruits, on peut de nouveau

observer l’éprouvette dans le plan xy (images de droite dans la Figure 2.17) pour

compter les croisements, en bénéficiant de la plus grande richesse des images vo-

lumiques par rapport aux radiographies, ainsi que de la possibilité de séparer les

différentes interfaces entre les couches. Quelques croisements reconnaissables d’un

chargement à l’autre sont indiqués sur les images par des lettres et servent de points

de repère.

La morphologie des réseaux est conforme à celle décrite en Section 2.3.2 : des

fissures apparaissent dans la couche centrale à −67.5°, accompagnées de fissures dans

les couches simples à −67.5°. Pour le premier chargement, les fissures des couches

simples sont d’une longueur de l’ordre de quelques épaisseurs de la couche, mais

dès le deuxième chargement on remarque que plusieurs de ces fissures se propagent

bien au delà (par exemple autour de C-E, et de D). Cependant, pour le deuxième

chargement, les extrémités des deux nouvelles fissures dans la couche double (passant

par D et E), présentent peu de croisements avec des fissures courtes. Ces dernières

ne se développent qu’au chargement suivant, εmax = 1.12%, peut être en raison de

la proximité de la fissure A-B dans la couche double.

La Figure 2.17(f) correspond au même chargement que la radiographie (c) de

la Figure 2.16 et permet de mettre en évidence la longueur voire la continuité des

fissures dans les couches simples à +67.5°, qui n’était pas visible sur la radiographie.

La propagation des fissures le long des lignes de défauts (amas de matrice, poro-

sités) favorise l’alignement puis la coalescence des fissures dans les couches simples.

Ces dernières peuvent ainsi croiser plusieurs fissures de la couche centrale à -67.5°.

Notons également que le contraste de densité entre ces fissures et la matrice du

composite est plus faible que pour les autres fissures : leur ouverture est à la limite

de la visibilité pour cette résolution et donc probablement inférieure à 5 µm (la

taille d’un pixel). On remarque que pour le dernier chargement (Figures 2.17(g) et

2.17(h)), les fissures sont moins ouvertes : par exemple, la continuité de la fissure

entre C et E n’est plus aussi évidente que pour les chargements 2 et 3. La défor-
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(a) εmax = 1.06%, εobs = 0.62%. (b) εmax = 1.06%, εobs = 0.62%.

(c) εmax = 1.09%, εobs = 0.67%. (d) εmax = 1.09%, εobs = 0.67%.

(e) εmax = 1.12%, εobs = 0.73%. (f) εmax = 1.12%, εobs = 0.73%.

(g) εmax = 1.22%, εobs = 0.71%. (h) εmax = 1.22%, εobs = 0.71%.

Figure 2.17 – Réseaux de fissures dans un stratifié [0/+67.5/-67.52/+67.5/0] pour quatre défor-
mations maximales, deux couleurs sont attribuées aux fissures pour différencier les deux interfaces
[+67.5/-67.5] : la moitié [0/+67.5/-67.5] est en bleu et contient l’interface entre les couches 2 et 3,
et la moitié [-67.5/+67.5/0], est en orange et contient l’interface entre les couches 3 et 4. 61
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mation imposée pour l’observation est pourtant plus élevée que celle du deuxième

chargement (εobs = 0.71% contre εobs = 0.67%). Cela peut s’expliquer par l’aug-

mentation du taux de fissuration qui a pour effet de réduire leur ouverture pour un

même niveau de déformation[Bois et al., 2014]. Entre le troisième et le quatrième

chargement, une seule nouvelle fissure apparait dans la zone observée (repère H),

mais dans l’éprouvette entière le taux de fissuration réduit a doublé.

Il est important de bien garder en mémoire que les observations réalisées par

tomographie sont locales. En effet, en limitant les observations à une zone de 10 mm

de coté, il est impossible de capter les effets de la variabilité mis en évidence par la

Figure 2.9 représentant la position des fissures sur 90 mm d’une éprouvette. Il reste

donc indispensable de comptabiliser les espaces sans fissure. Cette opération peut

être réalisée par mesure au microscope des taux de fissuration en surface, dans la

mesure où l’on s’assure que ces taux de fissurations en surface sont représentatifs

des taux de fissuration à cœur. C’est le cas pour la couche centrale de l’éprouvette

[0/+67.5/-67.5]s dans laquelle les fissures observées à cœur débouchent à la surface.

Les arrêts de fissures dans la couche centrale tels qu’observés en Figure 2.17 sont

marginaux et peuvent être vérifiés par observation des deux faces de l’éprouvette.

Enfin, il convient de signaler quelques anomalies présentes dans les images de

la Figure 2.17. Pour le premier chargement, on remarque un anneau au centre de

l’image, dû à une tache sur le capteur présente sur toutes les projections et restituée

sous forme d’un anneau par la reconstruction de l’image en 3D à partir des pro-

jections. Les coins plus foncés présents sur les images des chargements 1 et 3 sont

également des artefacts typiques de la tomographie et sont dûs aux bord du faisceau

conique de rayons X. La première image est plus bruitée que les suivantes et présente

des lignes horizontales et une tache sombre sur le coté droit qui ne se retrouvent

pas sur les images des chargements suivants. La jauge de déformation utilisée pour

l’essai était initialement située dans la zone observée, elle a donc été enlevée pour

les observations suivantes et remplacée par une autre hors du champ d’observation.

Les images révèlent que des fibres du pli extérieur à 0° ont été délaminées par le

retrait de la jauge, générant le délaminage présent sur les images 2.17(c) à 2.17(f)

entre la couche 4 à +67.5° et le pli à 0° (dans la moitié du stratifié représentée en

orange). Ce délaminage n’est pas visible sur les images du quatrième chargement

car la zone observée est légèrement décalée par rapport aux chargements précédents.

Le retrait de la jauge n’a pas eu d’incidence sur le taux de fissuration en surface :

les trois fissures observées à cœur dans la couche double à -67.5° après le deuxième

chargement étaient déjà présentes en surface au bord de l’éprouvette avant d’enlever

la jauge.
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2.3.4 Évolution des taux de fissuration et effet des interac-

tions

Afin de quantifier le nombre de croisements de fissures aux interfaces, le stratifié

[0/+67.5/-67.52/+67.5/0] est séparé en deux moitiés selon son plan de symétrie :

d’une part la moitié [0/+67.5/-67.5], représentée en bleu dans la Figure 2.17, et

qui contient l’interface entre la couche 2 à +67.5° et la couche 3 à -67.5° (selon

la numérotation définie en Figure 2.15), et d’autre part la moitié [-67.5/+67.5/0],

représentée en orange, et qui contient l’interface entre la couche 3 à -67.5° et la couche

4 à +67.5°. Les interfaces 0°/+67.5° ne sont pas traitées séparément car les plis à

0° ne présentent pas de fissure transverse. Cette séparation aboutit à la Figure 2.18

qui présente les vues dans le plan xy des fissures contenues dans les deux moitiés du

stratifié. Ces vues permettent de mesurer la longueur des fissures (dont l’ouverture

est supérieure au seuil de visibilité), mais aussi, comme on le verra ensuite, de

compter toutes les intersections de fissures pour obtenir le taux de croisements de

chaque interface.

À partir de la longueur cumulée des fissures mesurée pour chaque couche et de la

surface de la zone observée, on calcule le taux de fissuration ρ et le taux de fissuration

réduit ρ̄ à l’aide des expressions suivantes 2 :

ρ =
longueur fissurée
surface observée

(2.1)

ρ̄ = ρh (2.2)

2. N.B. : pour des fissures longues, ces expressions sont équivalentes à l’Équation 1.1 définie
dans la Section 1.1.3 de l’état de l’art.
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(a)εmax = 1.06%, εobs = 0.62%, couches 2-3. (b)εmax = 1.06%, εobs = 0.62%, couches 3-4.

(c)εmax = 1.09%, εobs = 0.67%, couches 2-3. (d)εmax = 1.09%, εobs = 0.67%, couches 3-4.

(e)εmax = 1.12%, εobs = 0.73%, couches 2-3. (f)εmax = 1.12%, εobs = 0.73%, couches 3-4.

(g)εmax = 1.22%, εobs = 0.71%, couches 2-3. (h)εmax = 1.22%, εobs = 0.71%, couches 3-4.

Figure 2.18 – Vues dans le plan xy du réseau de fissures pour chaque moitié du stratifié
[0/+67.5/-67.52/+67.5/0], code couleur par partie d’empilement identique à celui de la Figure 2.17.
Le rectangle correspond à la zone commune à toutes les observations.
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Figure 2.19 – Effet des interactions sur les cinétiques de fissuration transverse
des couches à ±60° de deux stratifiés [02/-602/+604/-602/02] et [0/-602/0/+604/0/-
602/0], d’après [Huchette, 2005].

Pour quantifier l’effet des interactions, Huchette [Huchette, 2005] a réalisé des ob-

servations par microscopie sur la tranche sur deux stratifications du même matériau

(T700/M21), [02/-602/+602]s et [0/-602/0/+602]s, permettant d’isoler ou non les

couches à ±60°. Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure 2.19 et montrent

un effet d’interaction important. Le rôle éventuel des effets de bord sur ces résultats

ne doit cependant pas être oublié.

Dans les travaux présentés ici, nous n’avons pas pu tester deux stratifications

permettant d’isoler ou non les couches fissurées, mais les résultats apportent tout

de même quelques enseignements. La Figure 2.20 représente l’évolution du taux de

fissuration dans chacune des couches à ±67.5° (simple et double) de l’éprouvette

[0/+67.5/-67.5]s en fonction de la déformation longitudinale. En raison du nombre

de niveaux de chargement faible (4) et de la taille relativement petite de la zone

observée, ces résultats sont à exploiter avec prudence. Les deux couches simples

voient des évolutions similaires tandis que la couches double a un taux de fissuration

légèrement plus élevé. Même si le fait que les fissures apparaissent en même temps

dans les couches simples et la couche double dénote un effet d’interaction, cette

interaction n’est pas évidente en termes de cinétique de fissuration.

Pour essayer de mettre en évidence l’effet des interactions, considérons d’abord
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Figure 2.20 – Taux de fissuration dans les trois couches à ±67.5° de l’éprouvette
[0/+67.5/-67.52/+67.5/0] en fonction de la déformation longitudinale.

un cas théorique sans variabilité matériau, dans lequel deux couches d’orientation

±θ sont constituées l’une de n plis, et l’autre de 2n plis. Lorsque ces couches sont sé-

parées, elles n’interagissent pas. Les seuils de fissuration des deux couches sont bien

distincts en raison de la différence d’épaisseur des couches, et les taux de fissuration

augmentent rapidement dès le démarrage de la fissuration, comme représenté par les

traits pleins dans la Figure 2.21(a). Si les deux couches sont adjacentes, elles inter-

agissent, ce qui modifie le seuil d’initiation de la fissuration de la couche d’épaisseur

n. Le démarrage de la fissuration se fait alors de façon concomitante dans les deux

couches. Cependant, nos observations indiquent que les fissures de la couche de n

plis sont courtes (Figure 2.15), ce qui doit se traduire par des taux de fissuration

plus faibles que ceux de la couches de 2n plis. Lorsque les couches interagissent on

s’attend donc à obtenir, pour le taux de fissuration de la couche de n plis, l’allure

tracée en pointillé dans la Figure 2.21(a).

En traçant le taux de fissuration de la couche de 2n plis, en fonction de celui de

la couche de n plis, deux à deux pour des déformations longitudinales identiques,

on aboutit à la Figure 2.21(b). L’intérêt de cette figure est de pouvoir comparer les

résultats obtenus pour différentes orientations à partir de différentes stratifications.

Revenons maintenant aux résultats expérimentaux. Avec la même logique que

pour la Figure 2.21(b), la Figure 2.22 présente l’évolution des taux de fissuration

de couches de 2n plis à 90° en fonction des taux de fissuration de couches plus fines

de n plis à 90°, en combinant les résultats obtenus sur des stratifiés [02/90n/02]

et [02/902n/02] à déformation longitudinale identique. Les taux de fissuration de
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couche (d’épaisseur) 2n

couche (d’épaisseur) n isolée

couche n adjacente à la couche 2n

Taux de fissures

Déformation

(a) Évolution des taux de fissuration en fonc-
tion de la déformation.

couche n isolée

couche n adjacente à la couche 2n

Taux de fissures couche d'épaisseur n

Taux de fissures couche d'épaisseur 2n

(b) Évolution comparée des taux de fissura-
tion.

Figure 2.21 – Allure de l’évolution des taux de fissuration dans un stratifié où deux
couches se fissurent de manière isolée ou non.
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r02{904{02s vs r02{902{02s, [Huchette 2005]

égalité des taux de fissuration à déformation égale

Figure 2.22 – Comparaison des taux de fissuration ρ̄(θn) et ρ̄(θ2n) à déformations
identiques dans des couches simples (n plis) et doubles (2n plis) d’orientation θ, pour
des stratifiés [02/90n/02] et [02/902n/02], et [0/+67.5n/67.52n/67.5n/0].
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la couche -67.52 et des couches +67.5 de l’éprouvette [0/+67.5/-67.5]s obtenus par

tomographie sont également tracés (carrés bleus et orange). À déformation égale,

le taux de fissuration est plus élevé pour une couche épaisse. Cet effet d’épaisseur

explique que les points se positionnent au-dessus de la droite y = x. Toutefois, pour

n = 1, l’effet d’épaisseur est à peine visible, alors qu’il l’est clairement pour n = 2.

Cette observation explique certainement pourquoi l’interaction très marquée visible

sur la stratification [02/-602/+602]s de la Figure 2.19 est plus difficilement observable

sur la stratification [0/+67.5/-67.5]s.

2.3.5 Évolution du nombre de croisements de fissures à l’in-

terface de deux couches fissurées

À partir de la Figure 2.18, il est également possible de compter les croisements

de fissures à chaque interface. En rapportant le nombre de croisements à la surface

observée S, on obtient l’expression du taux de croisement χ entre les fissures des

couches i et i+ 1 :

χi,i+1 =
ncroisements

S
(2.3)

Comme expliqué au début de la Section 2.3, dans le cas d’un réseau constitué de

fissures longues dans deux couches adjacentes, l’agencement des fissures correspond

à celui de la Figure 2.12, reproduit en Figure 2.23. Le nombre de croisements est

alors déterministe et dépend uniquement des taux de fissuration des deux couches

et de l’angle entre les couches. Dans ce cas, ces grandeurs permettent de définir

la surface Smotif représentée par le losange jaune en Figure 2.23. La surface Smotif

contient un croisement de fissures. On a alors :

χfissures longues
i,i+1 =

1

Smotif

= ρi ρi+1 sin(|θi+1 − θi|) (2.4)

En présence de fissures courtes, l’agencement des fissures peut donner un nombre

de croisements inférieur (agencement favorable) ou supérieur (agencement défavo-

rable) par rapport à l’agencement des fissures longues pour des taux de fissuration

identiques. Pour adimensionner le taux de croisement χ, l’agencement des fissures

longues de la Figure 2.23 constitue une bonne référence. On définit le taux de croi-

sement réduit χ̄ tel que χ̄ → 1 lorsque les fissures sont longues :

χ̄i,i+1 = χi,i+1 Smotif =
ncroisements Smotif

S
(2.5)
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fissures pli i
fissures pli i+ 1

Figure 2.23 – Agencement de fissures idéal : fissures longues et traversantes dans
deux couches, la surface élémentaire Smotif contient un croisement de fissures.
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Figure 2.24 – Taux de croisement réduit χ̄ en fonction de la déformation longitu-
dinale εxx.

En calculant le taux de croisement réduit pour les deux interfaces de l’éprouvette

[0/+67.5/-67.5]s contenant des croisements, on obtient des valeurs supérieures à 1

et qui diminuent lorsque la déformation augmente (voir Figure 2.24). Ce résultat

est cohérent avec les observations précédentes : certaines fissures sont courtes et

agencées d’une manière qui favorise les croisements de fissures, et cet effet diminue

lorsque la déformation, et donc les taux de fissuration augmentent.

2.3.6 Morphologie des connexions aux croisements

Les coupes micrographiques très resserrées confirment les observations par mi-

crotomographie, mais elles permettent aussi d’observer précisément la morphologie

des connexions aux croisements de fissures. Notamment, elles révèlent que du mi-
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z

x

Figure 2.25 – Croisement de fissures dans les trois couches centrales d’un stratifié
[0/+67.5/-67.5]s pour différentes profondeurs y par rapport à y0, les deux interfaces
sont encadrées.

crodélaminage en pointe de fissure se développe aux croisements, sur des longueurs

allant jusqu’à 100 µm, agrandissant la taille des connexions entre les fissures. Un

exemple est donné en Figure 2.25 sur l’interface de gauche entourée en trait plein.

Toutefois, la morphologie des connexions peut être plus complexe et constituée de

fissures courtes plus ou moins inclinées et dont la connexion n’est pas facile à établir

comme on le voit sur l’interface de droite entourée en trait pointillé.

2.4 Synthèse des observations

Les résultats expérimentaux présentés dans ce chapitre ont été obtenus grâce à

la combinaison de trois techniques expérimentales : observation micrographiques in

situ, coupes micrographiques par abrasion, et observation microtomographique sous

charge. La combinaison de ces techniques donne accès à des informations riches sur

l’endommagement à l’échelle des plis et sur les réseaux de fissures.

D’une part, il faut noter plusieurs points concernant l’endommagement de la

couche en configuration isolée, c’est à dire lorsque les couches adjacentes à la couche

considérée ne s’endommagent pas. Ainsi, dans le matériau étudié, le M21/T700, il

n’a pas été constaté de microdélaminage en pointe de fissure transverse, excepté

aux bords libres et aux croisements entre les fissures de deux couches adjacentes.

Les observations montrent également le développement d’endommagement exclusi-
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étape 1 fissures pli 2
fissures pli 1

étape 1étape 2 fissures pli 2
fissures pli 1

étape 1étape 2étape 3 fissures pli 2
fissures pli 1

Figure 2.26 – Proposition de scénario d’endommagement.

vement diffus en cisaillement, accompagné de non linéarités. L’absence de fissuration

transverse en cisaillement n’exclut cependant pas la participation du cisaillement à

la fissuration transverse dans le cas d’un chargement en mode mixte. Par ailleurs,

l’observation de la fissuration transverse sur une grande longueur met en évidence

l’effet de la variabilité du matériau sur le taux de fissuration, en particulier pour le

démarrage de la fissuration transverse.

D’autre part, de nombreux éléments sont apportés sur la création de réseaux

de fissures dans un stratifié dont plusieurs couches adjacentes peuvent fissurer. Le

scénario d’endommagement observé est schématisé en Figure 2.26. Le pli 2, plus

épais et dont le seuil de fissuration en configuration isolée est plus faible que celui

du pli 1, fissure. Simultanément, des fissures apparaissent dans le pli 1 adjacente

plus fin, qui n’a pas encore atteint son seuil de fissuration en configuration isolée.

Ces fissures courtes s’amorcent au niveau de celles du pli 2. Cette interaction a

pour conséquence la création de fissures regroupées, ce qui augmente le nombre de

croisements possibles pour un taux de fissuration donné, ainsi que la modification

des cinétiques d’endommagement des plis qui sont adjacents à un pli endommagé.

Pour traiter la problématique des fuites à travers un stratifié, il est donc impératif

de prendre en compte les interactions entre les endommagements des plis adjacents,

interactions qui, comme indiqué au Chapitre 1, sont le plus souvent négligées dans

les modèles d’endommagement.

Dans la suite du scénario d’endommagement observé, les fissures se déve-

loppent dans le pli 2 selon le même schéma, pendant que certaines fissures du

pli 1 se propagent en s’allongeant de plus en plus. Ce scénario est établi sur une

seule stratification mais vient confirmer les observations tirées de la littérature

sur des stratifications contenant des séquences du type [90/+45/-45] ou [+60/-60]

[Huchette, 2005, Kumazawa et al., 2006b, Yokozeki et al., 2005a]. Toutefois, si les

images de ces références sont similaires à celles des réseaux observés dans l’étude

présente, l’effet des interactions entre plis sur l’agencement des fissures n’était pas

clairement établi, et l’incertitude liée à l’infiltration des fissures par un composant

dense utilisé pour les rendre visibles ne permettait pas de conclure sur leur longueur,
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ni sur l’absence de fissures non connectées ou de réseaux non traversants.

En plus de ces informations qualitatives, la microtomographie sous charge a

également permis de déterminer localement les taux de fissuration transverse pour

des cas où les fissures ne sont pas longues et traversantes. Le taux de croisement

réduit par interface, caractéristique de l’agencement des fissures, a aussi été mesuré.

Soulignons également la complémentarité des techniques expérimentales mises en

œuvre, avec par exemple la micrographie in situ qui complète avantageusement la

microtomographie sous charge en matière de taille de zone observée ; et les coupes

micrographiques qui permettent de valider les observations par microtomographie

et notamment de confirmer que les fissures sont courtes et non pas d’une ouverture

inférieure à la résolution du microtomographe. Les coupes micrographiques montrent

aussi que croisement de fissures ne signifie pas connexion de fissures, et que le nombre

de points de fuite peut vraisemblablement être inférieur au nombre de croisements

de fissures. Ainsi, le protocole proposé répond à la problématique et à un manque

de l’état de l’art, mais il reste fastidieux et limitant pour parvenir à un nombre

important de résultats quantitatifs.

Des essais complémentaires sont requis pour caractériser de manière quantita-

tive l’ensemble de ces points. En particulier, il est nécessaire d’étudier la partici-

pation du cisaillement à la fissuration transverse avec une stratification telle que

[0/+67.5/0/-67.5]s permettant de combiner traction transverse et cisaillement tout

en évitant les interactions entre les couches à ±67.5 degrés. Cette stratification per-

mettrait également de quantifier les effets de l’interaction des plis par comparaison

avec [02/+67.5/-67.5]s. Il faut aussi approfondir l’étude des interactions et de la

création de réseaux de fissures en s’intéressant aux interactions entre couches ayant

des seuils de fissuration identiques, comme dans [0/+67.5/-67.5/0]s, et aux chaines

d’interactions qui peuvent être déclenchées dans des couches ne fissurant pas en

configuration isolée par la présence d’une couche fissurée, en proposant par exemple

une stratification [0/+45/-45/+45/-45/90]s. Étant donnée la lourdeur des techniques

expérimentales et le grand nombre d’essais à réaliser pour quantifier les réseaux de

fissures ainsi que les interactions qui pilotent leur formation, il faut envisager de

compléter l’évaluation de l’effet des interactions par une série d’essais numériques

utilisant des modèles de fissuration discrets tels que [Grogan et al., 2014a].

Enfin, ces données expérimentales ouvrent la voie pour modéliser et prédire la

création et l’évolution des réseaux de fissures dans les stratifiés. Ainsi, le modèle de-

vra prendre en compte la variabilité du matériau et l’effet de celle-ci sur les cinétiques

d’endommagement. L’interaction entre l’endommagement des plis et les cinétiques

d’endommagement de leurs voisins doit être traitée, et peut l’être d’une part en uti-
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lisant la relation entre les taux de fissuration de deux couches adjacentes, et d’autre

part en décrivant l’agencement préférentiel des fissures par une loi d’évolution du

taux de croisement des fissures. Ces trois points feront l’objet du Chapitre 4.

Finalement, pour être complet et réaliste, le modèle de prédiction des chemins

de fuite devra tenir compte de la variabilité de la connectivité des fissures au niveau

des croisements. Il pourra pour cela être recalé en s’appuyant sur des essais de

perméabilité dont la conception et la mise en œuvre font l’objet du Chapitre 3

ci-après.
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CHAPITRE 3. CARACTÉRISATION DE LA PERMÉABILITÉ ET DU NOMBRE DE
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3.1 Objectif, cahier des charges et démarche

3.1.1 Objectif

Le Chapitre 2 a permis d’établir qu’en raison de la complexité des connexions

entre fissures transverses de différents plis, la description des réseaux de fissures par

des densités d’endommagement ne pouvait suffire à identifier un modèle d’écoule-

ment capable de prédire la perméabilité. De plus, le modèle de prévision des densi-

tés de croisements, de la percolation, ou les modèles d’écoulement nécessitent une

validation expérimentale sur des échantillons et des chargements représentatifs de

la complexité présente dans les structures industrielles. On cherche notamment à

caractériser les liens entre le chargement, le nombre de chemins de fuite et la per-

méabilité que ceux-ci génèrent. Afin d’évaluer les fuites induites par l’endommage-

ment (création de fissures formant des chemins de fuite) et le chargement (ouverture

des fissures) en contournant les difficultés exposées en Section 1.3.6, on propose de

concevoir des dispositifs expérimentaux qui permettent simultanément de charger

mécaniquement des éprouvettes tubulaires, de mesurer leur perméabilité, et d’ob-

server les points de fuite (sorties des chemins de fuite).

Pour mesurer la perméabilité, il est nécessaire de soumettre le tube à un gra-

dient de pression. La pression pourra être mise à profit pour servir de chargement

mécanique. On s’intéresse à trois cas 1 de chargement dans un tube sous pression,

selon que les fonds du réservoir sont solidaires ou non avec celui-ci, et dans le cas

de fonds solidaires, selon que les fonds sont ou non sollicités en traction en plus de

la pression interne. Ces trois cas de chargement sont représentés en Figure 3.1 et

détaillés ci-dessous. Dans un tube de faible épaisseur e devant son rayon R, ce qui

sera toujours le cas pour les réservoirs de lanceurs, et sans effet de fond, la pression

p génère un état de contrainte homogénéisé mono-axial tel que :

σθθ =
pR

e
(3.1)

où σθθ représente les contraintes circonférentielles. Avec effet de fond, l’état de

contrainte est bi-axial proportionnel avec un rapport entre les contraintes circon-

férentielles σθθ et les contraintes axiales σxx tel que :

σθθ

σxx

= 2 (3.2)

Si, en plus de la pression interne avec effet de fond, on ajoute un effort axial F , on

1. Le chargement en torsion, bien que non traité ici, est également envisageable en recourant à
une machine de traction-torsion-pression comme dans [Mertiny and Gold, 2007].
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traction axiale

Chargement mono-axial

Chargement bi-axial proportionnel

Chargement bi-axial non proportionnel
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pression interne

sans effet de fond

pression interne

avec effet de fond

pression interne

avec effet de fond

R

Figure 3.1 – Trois cas de chargement possibles dans un tube sous pression.

obtient des cas de chargements bi-axiaux et non proportionnels avec :

σθθ =
pR

e
et σxx =

pR

2e
+

F

2πeR
(3.3)

Pour tous les cas de chargements, mono-axiaux ou bi-axiaux, mettre le tube

sous pression implique de fermer le tube de manière étanche. Cela peut-être réalisé

avec des bouchons qui viennent s’insérer à l’intérieur ou autour des deux extrémités

du tube, en prévoyant un moyen pour les maintenir en place lors de la pressurisa-

tion. En revanche, le chargement avec ou sans effet de fond pose la question de la

transmission ou non des actions axiales entre le tube et le système de fermeture. La

solution retenue pour le dispositif de mesure devra donc être différente en fonction

des besoins de multi-axialité. Le chargement mono-axial est le plus simple à mettre

en œuvre puisqu’il minimise les interactions entre le tube et le montage. Cela per-

met de maximiser la longueur de la zone utile (non perturbée par le dispositif) du

tube éprouvette par rapport à sa longueur totale. Cette solution est bien adaptée

pour identifier des modèles de création de chemins de fuite ou de prédiction de la

perméabilité. Les chargements bi-axiaux sont quant à eux plus complexes à générer

en respectant le cahier des charges : les fonds et la traction axiale vont engendrer

une zone de perturbation plus grande dans le tube. Malgré leur complexité, les char-

gements bi-axiaux sont intéressants car ils sont plus proches des efforts auxquels

est soumis un réservoir de lanceur (i.e. pression interne et efforts structuraux). Ils

peuvent donc être utiles pour valider les modèles identifiés, ou encore pour qualifier

une stratification.
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Figure 3.2 – Graphe des interacteurs d’un dispositif de mesure de perméabilité
in-situ.

3.1.2 Cahier des charges des dispositifs d’essai

Les fonctions que doivent remplir les dispositifs expérimentaux peuvent être dé-

duites du graphe des interacteurs présenté Figure 3.2. Ces fonctions sont listées dans

la Table 3.1. La fonction principale FP1 consiste à mesurer la perméabilité, la dé-

formation et la température au cours du temps. La fonction principale FP2 est de

permettre au chercheur d’observer les points de fuites. Les deux autres fonctions

principales garantissent la validité des mesures : le dispositif doit générer un état de

contrainte uniforme dans le tube (FP3), et le dispositif doit être étanche (FP4). Il

faut s’assurer que la zone d’influence dans laquelle le système d’étanchéité affecte

les champs de contraintes ou de déformations reste d’une longueur petite comparée

à la longueur du tube, et que la sollicitation maximale est située dans la zone utile

pour éviter de générer de l’endommagement et des fuites en dehors de celle-ci, en

particulier dans la partie du tube en contact avec le système d’étanchéité.

Le dispositif doit être conçu de manière à être raccordé à une bouteille de gaz

comprimé pour régler la pression interne, puis fermé (fonction contrainte FC1) de

manière étanche pour effectuer la mesure de perméabilité via la mesure de l’évolution

de la pression en fonction du temps. La mesure de la température est utile en raison

de son influence directe sur la pression interne (loi des gaz parfaits). La mesure

de la déformation permet de contrôler l’homogénéité du chargement dans le tube,

et de corréler les mesures sur tube aux observations d’endommagement effectuées

sur les éprouvettes planes. Le dispositif doit aussi être adaptable à une machine
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Table 3.1 – Cahier des charges fonctionnel d’un dispositif de mesure de perméa-
bilité sur tube.

Fonctions Critères Valeur

FP1 Mesurer la perméabilité, la déforma-
tion et la température en fonction du
temps

Précision de la mesure de
pression δ/p0

2 .10−2 MPa

Durée de la mesure À définir en fonc-
tion de la perméa-
bilité

Sollicitation homogène dans
la zone utile

FP2 Permettre au chercheur d’observer les
points de fuite

Accessibilité de la surface ex-
térieure du tube

FP3 Générer un état de contrainte uni-
forme, bi-axial ou non dans le tube

Longueur d’influence du dis-
positif de fermeture du tube
par rapport à la longueur to-
tale du tube

10 %

FP4 Assurer l’étanchéité Perméabilité du montage Inférieure à la per-
méabilité à mesu-
rer

Sollicitation maximale locali-
sée dans la zone utile (pas de
concentration de contrainte
induite par le montage)

FC1 Pouvoir être alimenté par une bou-
teille de gaz comprimé puis fermé

Raccord rapide 1/4"

FC2 S’adapter à la machine de traction Effort maximal 100 kN
Longueur maximale 600 mm
Diamètre maximal des man-
drins pour l’insertion dans les
mors

16 mm

FC3 Respecter les normes et règles de sé-
curité

Énergie maximale stockée
dans le gaz comprimé

5.106 Pa/L

FC4 S’adapter aux dimensions et raideurs
des tubes

Diamètre intérieur 100 mm

Épaisseur 0.8 à 2 mm
Stratifications [+45/-45]2 et

[90/-45/+45/90]

FC5 Être manipulable et ergonomique
pour l’opérateur

Masse maximale du dispositif 10 kg
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de traction (FC2) pour pouvoir appliquer au tube un effort axial et ainsi générer

un chargement bi-axial non proportionnel. La fonction contrainte FC3 consiste à

limiter l’énergie stockée dans le gaz comprimé pour respecter la norme de sécurité

NF2 E29 761, ce qui revient à ne pas dépasser l’énergie maximale Emax = p× V =

50 bar.L ,V étant le volume de gaz. Respecter cette norme évite d’avoir à confiner

l’éprouvette pendant l’essai. Enfin, quand un tube est soumis à une pression interne,

les déformations radiales entraînent une augmentation significative du diamètre du

tube, qui dépendra de la raideur de celui-ci. Afin de pouvoir étudier différentes

stratifications, le dispositif doit fonctionner pour une gamme suffisamment large

de raideurs et d’épaisseurs de tubes. Les solutions seront donc évaluées pour deux

tubes composites, l’un de stratification [+45/-45]2 souple radialement (déplacement

radial de 0.2 mm/MPa), et un tube de stratification [90/-45/+45/90], plus rigide

(déplacement radial de 0.047 mm/MPa).

3.1.3 Démarche générale de conception

Les exigences FP3 et FP4 peuvent sembler contradictoires dans la mesure où

FP3 conduit à réduire les interactions entre le tube et le dispositif, tandis que FP4

nécessite de maintenir en contact le tube et le système d’étanchéité du dispositif.

Une solution consiste à ajuster la raideur du système d’étanchéité afin de trouver

le meilleur compromis pour les deux spécifications. Pour ce faire, les paramètres

de dimensionnement sont le matériau, en particulier son module, et la géométrie

du système d’étanchéité (épaisseurs, élancements, ajout de gorges). Les solutions

sont évaluées en les modélisant par la méthode des éléments finis, et le compromis

est recherché en réalisant une étude paramétrique. Dans la suite de ce chapitre

sont présentés les deux dispositifs, l’un sans effet de fond, l’autre avec, conçus pour

répondre à ces exigences.

3.2 Description et conception des dispositifs de mise

sous charge et de mesure de perméabilité sur

tube

3.2.1 Réalisation des fonctions FP1 et FP2

Les composants du système de fermeture du tube sont équipés l’un d’une arrivée

de gaz et l’autre d’un capteur de pression. Le tube peut être pressurisé et la perte

de pression mesurée au cours du temps, à partir de laquelle on pourra calculer la
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bouteille d'azote

flasque métallique

bague polymère

arrivée du gaz

 
tube composite

tirant

capteur de pression

Figure 3.3 – Dispositif de mesure de la perméabilité sous chargement de pression
sans effet de fond.

perméabilité. Avec les dispositifs proposés, les éprouvettes sont à l’air libre, ce qui

permet de quantifier et localiser les points de fuite. Un cylindre plein en PVC est

placé à l’intérieur du tube pour réduire le volume comprimé, ce qui permet à la fois

de limiter l’énergie stockée dans le gaz comprimé et d’augmenter la perte de pression

pour un débit de fuite donné.

La pression interne est réglée à l’aide d’une bouteille de gaz sous pression. Le gaz

utilisé ici est l’azote mais peut être remplacé par l’hélium. Comme introduit dans

l’état de l’art à la Section 1.3.2, la pression amont, qui est ici la pression interne,

est désignée par p0, et la pression aval, ici la pression atmosphérique, par p1. Le

capteur de pression est relatif et donne directement la différence de pression p0−p1.

En plus du capteur de pression, le tube peut être instrumenté avec des jauges de

déformation et un capteur de température.

3.2.2 Réalisation des fonctions FP3 et FP4 pour le dispositif

sans effet de fond

Description du dispositif

Le dispositif sans effet de fond, présenté en Figure 3.3, est constitué d’un tube

fermé avec deux flasques. Les flasques sont équipés l’un du capteur de pression,

et l’autre d’un raccord et d’une vanne pour l’arrivée du gaz. Entre le tube et les

flasques, des bagues en polymère équipées de joints toriques assurent l’étanchéité du

système.
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joint flasque - bague

cale annulaire

flasque

Figure 3.4 – Système d’étanchéité sans effet de fond.

Comme le diamètre d’un tube pressurisé augmente avec la pression interne, la

manière la plus simple de garder les joints d’étanchéité en contact avec le tube

à chaque instant est de les placer à l’extérieur du tube et de les maintenir avec

une bague comme le montre la vue en coupe de la Figure 3.4. Le premier rôle

de la bague d’étanchéité est de garder le joint torique dans sa gorge. Il faut pour

cela s’assurer que l’intervalle entre la bague d’étanchéité et la surface de contact

du joint est suffisamment petit pour éviter l’extrusion du joint. L’intervalle maximal

acceptable en fonction du diamètre du tore et de la pression est fourni par le fabricant

de joints. La bague d’étanchéité doit également avoir une certaine souplesse pour

limiter la perturbation du chargement dans le tube. Cette souplesse est obtenue

grâce à un module faible du matériau mais aussi grâce à l’élancement de la partie

qui reçoit le joint. Une cale annulaire contrôle la position du tube par rapport au

joint. Pour ajuster le diamètre externe de différents tubes, un anneau en polymère

est collé à l’extrémité du tube. Cet anneau garantit aussi un bon état de surface

pour l’étanchéité. L’étanchéité entre la bague d’étanchéité et le flasque est assurée

par un deuxième joint torique.
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Table 3.2 – Paramètres matériau utilisés pour la modélisation par la méthode des
éléments finis.

Composant Matériau Paramètre matériau

Cale annulaire PVC
E ν

2.45 0.3

Bague d’étanchéité
et bouchon

PA66 E ν

1.83 0.3

Bague
d’étanchéité,
bouchon et tube
de référence

Alliage
d’aluminium

E ν

70 0.3

Tube CFRP
homogénéisé
par la théorie
des stratifiés

[+45/-45]2
Eθθ Exx Err νxr νrθ νxθ Gxr Grθ Gxθ

16.58 16.58 8.5 0.1 0.1 0.763 2.47 2.47 32.21

[90/-45/+45/90]
Eθθ Exx Err νxr νrθ νxθ Gxr Grθ Gxθ

70.84 17.46 8.5 0.3 0.1 0.149 2.43 3.16 15.13

unité GPa GPa GPa - - - GPa GPa GPa

La section suivante décrit comment la bague d’étanchéité qui maintient ces deux

joints a été conçue en s’appuyant sur une analyse par la méthode des éléments finis.

Conception de la bague d’étanchéité par analyse par la méthode des élé-

ments finis

Les paramètres matériau utilisés pour la modélisation par éléments finis des deux

montages proposés sont résumés dans la Table 3.2. Les propriétés des deux tubes

définissant la gamme de raideur ciblée y sont également précisées.

Un matériau souple, le polymère PA66, a été sélectionné pour la bague d’étan-

chéité. La bague est constituée d’une collerette permettant de la fixer au flasque, et

d’une partie cylindrique qui s’ajuste sur le tube et dans laquelle la gorge du joint

est usinée. Une autre gorge est ajoutée dans la partie plane de la collerette pour

accueillir le deuxième joint et réaliser l’étanchéité entre le flasque et la bague. La

raideur de la bague peut alors être ajustée en adaptant la longueur de la partie

cylindrique. Cependant, allonger cette partie augmente aussi la surface de la bague

soumise à la pression interne, ce qui a pour effet de la déformer, et ce quelle que soit

la raideur du tube testé. Une gorge axiale est donc ajoutée afin de réduire la raideur

de la bague sans augmenter la surface soumise à la pression interne.

Les contraintes et déplacements ont été analysés en utilisant une modélisation

par éléments finis avec une symétrie de révolution. Le flasque en alliage d’aluminium

est supposé infiniment rigide. Les joints, supposés infiniment souples, ne sont pas

modélisés. La pression est appliquée sur les surfaces internes délimitées par les joints,

comme illustré en Figure 3.5(a). Étant donnée le faible espacement entre les boulons

de fixation de la bague d’étanchéité sur le flasque, la liaison boulonnée est modélisée
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par une liaison encastrement. Une condition de contact sans frottement avec un jeu

initial de 0.05 mm est définie entre la bague d’étanchéité et l’anneau en polymère

collé au tube.

Les Figures 3.5(b) et 3.5(c) montrent les champs de déplacements dans la direc-

tion radiale pour le tube souple [+45/-45]2 et le tube rigide [90/-45/+45/90] pour

une pression interne de 2 MPa. Sans surprise, pour le tube souple le jeu entre la bague

d’étanchéité et l’anneau polymère reste nul, tandis que ce jeu atteint 0.085 mm pour

le tube rigide. Cela est proche du jeu maximal admissible en matière de risque d’ex-

trusion du joint, qui est de 0.09 mm pour un joint dont le diamètre de tore est de

3 mm. Le jeu au niveau du deuxième joint placé entre la bague et le flasque doit aussi

être vérifié, en particulier pour le tube souple. Ce jeu est proche de 0.05 mm, ce qui

est légèrement moins que le jeu maximum admissible (0.08 mm pour un diamètre

de tore de 2 mm).

En ce qui concerne l’effet du chargement induit par la bague sur le tube, la Fi-

gure 3.6 représente les composantes de déformation du tube selon l’axe du tube en

s’éloignant de l’extrémité du tube, dans le cas du tube souple et pour une pression

interne de 2 MPa. L’indice 1 désigne la direction des fibres, et l’indice 2 la direc-

tion transverse dans le plan. Afin de souligner l’influence de la rigidité de la bague

d’étanchéité, les courbes obtenues avec une bague en alliage d’aluminium sont aussi

tracées. Augmenter la rigidité de la bague fait augmenter la longueur sur laquelle

le champ de déformations est affecté par le système d’étanchéité, ainsi que la va-

leur des déformations sur cette longueur, et les déformations de cisaillement hors

plan εrx. Ainsi, une bague en aluminium génèrerait du délaminage et entraînerait

prématurément la rupture ou l’apparition de fuites.

On peut montrer que pour une bague en PA66, les déformations dans le plan du

stratifié décroissent vers l’extrémité du tube, ce qui permet d’éviter la fissuration

transverse à l’interface entre le tube et le système d’étanchéité, ainsi que les erreurs

qui en résulteraient lors de la mesure de la perméabilité. La longueur Ls sur laquelle

le champ de déformations est affecté par le système d’étanchéité est délimitée à

partir de la déformation en cisaillement plan ε12 qui est susceptible de générer de

la fissuration transverse dans un empilement [+45/-45]2. On définit un seuil à 95%

de la valeur de ε12 dans la zone utile du tube, comme tracé en Figure 3.6(a). La

longueur d’influence Ls augmente de 11 mm à 15 mm lorsque le matériau de la

bague est l’aluminium au lieu du PA66. Cette analyse est une indication intéressante

pour choisir la longueur du tube. Une longueur de 200 mm a été choisie pour les

éprouvettes, ce qui limite l’influence du dispositif à une petite zone par rapport à la

surface utile du tube.
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(a)

(b) (c)

Figure 3.5 – Analyse par la méthode des éléments finis du système d’étanchéité
sans effet de fond, (a) conditions aux limites, (b) déplacement radial pour le tube
souple, (c) déplacement radial pour le tube rigide, déplacements en mètres.
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Figure 3.6 – Composantes de la déformation le long d’une ligne à mi-épaisseur du
tube stratifié pour des bagues d’étanchéité en PA66 et en Aluminium, pour le tube
souple et une pression interne de 2 MPa.

On peut conclure que le dispositif sans effet de fond est adapté à des tubes dont

les déplacements radiaux sont compris entre 0.04 mm/MPa et 0.2 mm/MPa jusqu’à

une pression interne relative de 2 MPa. Si l’on souhaite étendre les performances

de ce montage, il devient nécessaire de concevoir une bague d’étanchéité spécifique

pour chaque tube à tester. Néanmoins, une pression plus élevée peut être appliquée

avec de l’eau en tolérant une fuite pour augmenter le niveau d’endommagement (à

condition de ne pas déformer plastiquement la bague d’étanchéité), la perméabilité

étant évaluée au gaz dans un deuxième temps, à des pressions plus faibles.

3.2.3 Réalisation des fonctions FP3 et FP4 pour le dispositif

avec effet de fond et chargement axial

Description du dispositif

Le dispositif avec effet de fond, présenté en Figure 3.7, est constitué d’un tube

éprouvette fermé par deux fonds faisant office de bouchons. Ces fonds sont équipés

l’un du capteur de pression, l’autre d’un raccord et d’une vanne pour l’arrivée du gaz,

et tous deux d’un mandrin. Les mandrins sont des tiges filetées dont une extrémité

est vissée dans les fonds, et l’autre a été usinée pour s’adapter aux mors de la

machine de traction. Les fonds sont fixés à l’intérieur du tube avec un adhésif époxy

(A2216). Le dispositif n’est pas démontable, et le corps mort cylindrique en PVC

est placé à l’intérieur du tube avant le collage des fonds.

En plus d’assurer la transmission des efforts entre le tube et les fonds, le joint de

colle a pour fonction de garantir l’étanchéité du dispositif. La conception et le dimen-
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mors

tube composite

fond polymère

raccord gaz

 

capteur de pression

mandrin

vanne

Figure 3.7 – Dispositif de mesure de la perméabilité sous chargement de traction
axiale et pression avec effet de fond.

sionnement des fonds doivent donc permettre à la fois la maîtrise des perturbations

des champs de contraintes ou de déformations induites par les fonds dans le tube, et

la tenue du joint de colle. Comme la pression interne entraîne une augmentation du

diamètre du tube, et que la traction axiale entraîne par effet Poisson une diminution

du diamètre du tube, il est important que les déformations radiales des bouchons

accompagnent celles du tube. Pour obtenir la souplesse adéquate, le bouchon est

réalisé dans un matériau de faible rigidité et est pourvu de deux gorges qui forment

un "S" comme le montre la Figure 3.8. Afin de choisir le matériau (module élastique

200

1
0
0

tube composite

fond polymère

taraudage pour 
arrivée du gaztaraudage pour 

capteur de pression

mandrin

Figure 3.8 – Plan du dispositif de mesure de la perméabilité avec effet de fond et
sollicitation axiale.
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et limite élastique) le plus adapté, et d’optimiser les formes des fonds (élancement,

profondeur des gorges, longueur du joint de colle), une analyse par la méthode des

éléments finis a été réalisée.

Conception des fonds par analyse par la méthode des éléments finis

L’objectif du dispositif avec effet de fond est de générer un chargement bi-axial

proportionnel ou non afin de tester des configurations représentatives des confi-

gurations industrielles constituées de stratifications comportant des plis d’angles

différents susceptibles de s’endommager successivement. Dans cette section, à titre

d’exemple on propose de charger un tube de stratification [+45/-45/+88/-88] en

pression combinée à de la traction axiale, de manière à faire apparaitre d’abord des

fissures transverses dans les plis à ±88° puis des fissures dans les plis ±45°. Cela

permettrait par exemple d’observer si les interactions entre endommagements de

plis adjacents favorisent la formation de chemins de fuite.

La cible fixée est donc d’obtenir une déformation transverse de 1% dans les

plis à ±88°. En considérant une pression interne de 5 bars adaptée à la mesure de

perméabilité et compte tenu du diamètre et de la rigidité du tube, cela représente

un effort axial de 40 kN.

La Figure 3.9(a) montre les conditions de chargement imposées au dispositif. La

jonction filetée avec le mandrin n’est pas représentée explicitement dans la simula-

tion. Le diamètre des tiges filetées est choisi le plus grand possible, mais l’encom-

brement dû au raccord de gaz et au capteur de pression le limite au diamètre M20.

La tenue de cette jonction est donc pilotée par la sur-épaisseur centrale des fonds.

Un critère d’arrachement des filets du taraudage a été utilisé [Guillot, 1997]. Les

résistances à l’arrachement pour le capteur de pression et la vanne d’arrivée du gaz

ont également été vérifiées. Dans la simulation, la jonction collée entre les fonds et le

tube est représentée par une zone cohésive dont le comportement élastique est défini

par le module élastique de l’adhésif et l’épaisseur visée d’adhésif. La dégradation du

joint de colle n’est pas représentée.

Les paramètres matériau utilisés pour la simulation du dispositif avec effet de

fond sont ceux définis précédemment dans la Table 3.2. Les simulations sont réalisées

pour un tube de stratification [+45/-45/+88/-88]. La géométrie présentée sur la

Figure 3.8 est le résultat de plusieurs itérations réalisées dans le but de minimiser à la

fois les perturbations sur les champs de déformations du tube et l’état de sollicitation

du joint de colle, mais également d’assurer la tenue des fonds. Comme pour la bague

d’étanchéité, en raison de son module d’élasticité faible et de sa déformation à la

limite élastique élevée, pour le matériau nous avons opté pour du PA66. La forme
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(a)

Déplacement radial 

(b)

Contrainte  

de von Mises 

(c)

Figure 3.9 – Analyse par la méthode des éléments finis des fonds pour le tube [+45/-
45/+88/-88], (a) conditions aux limites, (b) déplacement radial (m), (c) contrainte
de von Mises (Pa).
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Figure 3.10 – Résultats de l’analyse des fonds, (a) contrainte de von Mises dans le
joint de colle, (b) déformations le long du tube dans les plis d’orientation ±45° et
±88°.

du fond donne de la souplesse radiale qui limite les effets sur le tube comme le

montrent les Figures 3.9(b) et 3.9(c). La Figure 3.9(c) montre que le bouchon, de

limite élastique 70 MPa, plastifie localement dans les rayons de raccordement sans

affecter le comportement du bouchon.

Les déformations dans le plan du stratifié dans les plis à ±45° et à ±88° sont

tracées sur la Figure 3.10(b). L’apparition des endommagements et en particulier

des fissures transverses est reliée aux déformations transverses et de cisaillement

dans le plan, qui doivent donc être analysées pour chacune des deux orientations.

Pour les plis à ±88°, on observe un léger dépassement de la déformation transverse

ε22 en amont de l’extrémité du joint de colle. La déformation de cisaillement est

très faible dans la zone courante et le reste dans la zone de jonction. Concernant

les plis à ±45°, la déformation transverse diminue progressivement tandis que la

déformation de cisaillement présente un dépassement assez important en amont

de l’extrémité du joint de colle. Ce dépassement pouvant engendrer une densité

d’endommagement plus importante près des bouchons, il conviendra d’observer si

les points de fuite sont plus nombreux dans cette zone et éventuellement d’en tenir

compte lors de l’analyse des résultats. Comme pour le montage sans effet de fond,

la longueur des perturbations générées par le montage sur les déformations dans le

plan doit être évaluée. Le choix de la stratification fait que dans la zone courante,

trois déformations impactent l’endommagement : ε22 dans les plis à ±88°, et ε22 et

ε12 dans les plis à ±45°. On a donc tracé un seuil à ±5% pour ces trois déformations.

On peut dire que les champs sont perturbés jusqu’à 4 mm après la fin de la jonction

collée, ce qui représente seulement 5% de la longueur libre du tube.
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La Figure 3.10(a) représente les contraintes normales (σrr) et de cisaillement

(σrx) dans le joint de colle. On peut identifier deux zones critiques. La première se

situe à l’extrémité côté intérieur et la seconde se situe à un tiers de la longueur du

joint. Dans les deux zones la contrainte normale est positive et voisine de 10 MPa et

elle est accompagnée d’une contrainte de cisaillement d’environ 10 MPa. Ces valeurs

peuvent être, en théorie, supportées par l’adhésif, mais le PA66 étant difficile à

coller, la tenue du joint nécessite une préparation de surface adaptée. Un échange

avec la société RESCOLL a permis de définir un protocole de collage constitué d’un

traitement plasma de la surface à coller des fonds et un cycle de polymérisation

qui tient compte du fort coefficient de dilatation thermique du PA66. En effet,

même si l’augmentation de la température de polymérisation permet d’accroître les

performances de l’adhésif, dans notre application elle engendre un état de contrainte

résiduelle de traction dans l’adhésif. Le cycle de polymérisation comporte donc un

premier palier à 20°C de 3 jours, puis un second palier à 35°C de 2 jours. Les essais

de mise au point de ce dispositif sont en cours, aucun résultat ne sera donc présenté

pour ce dispositif dans ce chapitre.

3.3 Méthode de mesure de la perméabilité, proto-

cole et traitement des mesures

3.3.1 Méthode de mesure

La méthode de mesure utilisée ici est similaire à la méthode quasi-stationnaire

de Jannot et Lasseux [Jannot and Lasseux, 2012] mentionnée en Section 1.3, à la

différence que les variations de pression sont mesurées sur la pression amont p0 au

lieu de la pression aval p1, et la paroi aval, c’est à dire l’extérieur du tube, est exposée

à la pression atmosphérique donc p1 = patm. Les conditions aux limites en résultant

sont exprimées ci-après. D’après la conservation de la masse, la loi de Darcy avec

l’effet Klinkenberg (Équations 1.5 et 1.8), la loi des gaz parfaits, et en considérant

que les pores du matériau sont déjà remplis de gaz, l’équation de quasi-diffusion

s’écrit :

∂2(p(x, t) + b)2

∂x2
= 0 (3.4)
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avec une condition aux limites constante à l’aval :

p(x = e, t) = p1 (3.5)

où e désigne l’épaisseur de la paroi (m),

et une autre condition aux limites quasi-stationnaire à l’amont :

p(x = 0, t) = p0(t) (3.6)

ce qui donne :

dp0(t)

dt
=

1

2

S

µV0

kint
∂

∂x
(p(x, t) + b)2 en x = 0 (3.7)

où V0 désigne le volume utile de gaz du contenant amont (m3).

Ce problème a pour solution analytique l’équation suivante :

(p(x, t) + b)2 =
2µeV0

Skint

dp0(t)

dt
x+ (p1 + b)2 0 ≤ x ≤ e (3.8)

On obtient ainsi une expression de la diminution de pression dans le contenant amont

qui s’écrit :

dp0(t)

dt
=

S

µV0

kint
(

(p1 + b)2 − (p0(t) + b)2
)

(3.9)

À condition que la variation de p0(t) sur l’intervalle de temps t ∈ [tA; tB] reste

petite comparée à la pression initiale p0(tA), dp0(t)/dt peut être considéré constant

et égal à la pente α de la régression linéaire de p0(t) sur l’intervalle [tA; tB]. Les

pressions internes linéarisées sont notées p̃(t), en omettant l’indice "0" pour alléger

la notation. Après intégration, la résolution de l’Équation 3.4 amène à l’expression

suivante pour la perméabilité intrinsèque du matériau kint :

kint =
2µeV0

S

α

(p0(tA) + b)2 − (p1 + b)2
(3.10)

avec α =
∆p0
∆t

=
p̃(tB)− p̃(tA)

tB − tA
(3.11)

où A et B désignent le début et la fin de la mesure, ∆p0 est la perte de pression

obtenue par régression linéaire sur l’intervalle de temps ∆t = tB − tA, et p̃(t) sont

les pressions issues de la régression linéaire.

Si l’on considère que l’effet Klinkenberg est négligeable, ce qui se traduit par
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un coefficient de Klinkenberg b négligeable devant la pression appliquée, on mesure

alors la perméabilité effective, et celle-ci est donnée par :

k =
2µeV0

S

α

p0(tA)2 − p21
(3.12)

Pour faire apparaître la pression relative qui sera la grandeur mesurée, on peut

également exprimer k sous la forme suivante :

k =
2µeV0

S

α

(p0(tA)− p1)2 + 2p1(p0(tA)− p1)
(3.13)

Si l’effet Klinkenberg est effectivement négligeable, c’est à dire si le libre parcours

moyen des molécules de gaz est petit devant la taille des pores ou l’ouverture des

fissures, la perméabilité apparente k est alors approximativement égale à la perméa-

bilité intrinsèque kint. En pratique, kint est déterminée pour une valeur de pression

amont p0 élevée par rapport à la valeur attendue pour le coefficient b à l’aide de

l’Équation 3.13, et b est ensuite déterminé en utilisant des mesures pour des pres-

sions p0 plus faibles. Il est aussi possible de déterminer directement les paramètres

kint et b en les ajustant par rapport aux résultats expérimentaux, à condition que

kint et b restent constants en fonction des sollicitations sur le tube.

À partir de l’Équation 3.12, et en fixant tous les autres paramètres, on peut

tracer le temps de mesure ∆t nécessaire pour obtenir un ∆p0 donné en fonction de

la valeur initiale de la pression interne absolue p0(tA). Cette évolution est représentée

en Figure 3.11 pour quatre valeurs différentes de la perméabilité k, en imposant une

perte de pression ∆p0 = 2 .104 Pa = 0.2 bar cohérente vis-à-vis de la précision des

capteurs de pression, et avec des paramètres semblables à ceux des essais réalisés sur

les tubes : la viscosité dynamique de l’azote à 25°C µN2(298K) = 1.78 .10−5 Pa.s,

un volume de gaz V0 = 5.10−4 m3, une épaisseur de tube e = 0.8 mm, une surface

extérieure S = 0.13 m2 (pour un tube de diamètre 100 mm et de longueur 200 mm),

et une pression extérieure p1 = 1.013 .105 Pa. La Figure 3.11 met en évidence le

fait que plus la perméabilité est faible, plus la pression interne initiale ou le temps

de mesure doivent être élevés pour obtenir une perte de pression mesurable. À titre

indicatif, la perméabilité d’un matériau composite sain est de l’ordre de 10−23 m2.

Soulignons de plus que, comme la pression interne est susceptible de générer de

l’endommagement dans les tubes et donc de changer la perméabilité du tube, il

n’est pas pertinent d’appliquer une pression de 20 bars pour mesurer la perméabilité

initiale du tube. Il est donc nécessaire, pour les perméabilités très faibles, d’imposer

une pression interne modérée, par exemple 5 bars en pression absolue, et de mesurer

l’évolution de la pression sur une durée d’au moins 10 jours. Il est également possible
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Figure 3.11 – Durée de mesure ∆t nécessaire pour obtenir une perte de pression
∆p0 = 0.2 .105 Pa en fonction de la valeur initiale de la pression interne p0(tA), pour
quatre valeurs de la perméabilité k.

d’agir sur le choix du capteur, et notamment sur sa gamme de mesure, pour réduire

l’incertitude de mesure et ainsi pouvoir mesurer des pertes de pressions plus faibles.

Il est aussi envisageable de calculer une perméabilité maximale à partir de l’absence

de perte de pression et de la durée de la mesure. L’incertitude sur cette perméabilité

sera alors d’autant plus petite que la durée de la mesure aura été grande.
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3.3.2 Acquisition et traitement des données

Protocole de mesure

Pour réaliser les mesures de perméabilité, le dispositif est d’abord connecté à la

bouteille de gaz comprimé. Cette dernière est équipée d’un limiteur de pression, ce

qui permet de régler la pression interne du tube (pression amont p0) facilement. La

vanne du dispositif est ensuite fermée et la bouteille déconnectée. La mesure de la

pression est alors lancée. Celle-ci doit être suffisamment longue pour détecter une

baisse de pression dans le tube. Pendant que l’on mesure les variations de la pression,

les points de fuite peuvent être comptés et localisés sur la surface extérieure du tube

à l’aide d’un spray de détection de fuite moussant. À la fin de l’étape de mesure, les

données sont traitées afin d’en extraire la perte de pression au cours du temps ainsi

que la pression initiale p0(tA).

Après chaque étape de mesure, le dispositif peut être réglé à une pression infé-

rieure pour examiner l’effet de la fermeture des fissures sur la perméabilité, ou bien

à une pression supérieure pour permettre le développement d’endommagement et la

création de nouveaux chemins de fuite.

Traitement des données

Les données expérimentales sont la pression relative p0 − p1 au cours du temps,

et la température. La pression est segmentée en morceaux sur lesquels son évolution

est linéaire. Ces segments sont définis par une perte de pression au maximum égale

à 5% de la pression initiale du segment considéré p0(tA). La perte de pression ∆p0 =

p̃0(tB)− p̃0(tA) de chaque segment est mesurée par régression linéaire entre tA et tB.

Ceci permet de rester dans le cadre d’un écoulement quasi-stationnaire.

Comme le montre la Figure 3.12, quelques points (moins de 0.1%) sont très loin

de la valeur moyenne de la pression à ±0.2 MPa. Cependant, l’écart type du signal est

similaire à l’incertitude nominale du capteur. Dans la mesure où la distribution des

mesures tracée en Figure 3.12(b) semble symétrique, un filtre Gaussien est appliqué

pour réduire ce bruit. La fréquence d’acquisition des données et la largeur du filtre

Gaussien sont ajustés en fonction du niveau de perméabilité.

La pression filtrée est utile pour mettre en valeur d’éventuels phénomènes inat-

tendus et améliorer la définition des segments. Le filtrage n’a pas d’incidence sur les

régressions linéaires. La Figure 3.13 illustre la définition des segments et des régres-

sions linéaires à partir de la pression filtrée. Lorsque la pente de la pression varie, la

linéarisation sur chaque segment a pour conséquence que les différents segments ne

sont pas forcément jointifs.
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Figure 3.12 – Mesure de pression non filtrée.
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Figure 3.13 – Définition des segments pour la linéarisation de la pression.
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Figure 3.14 – Pressions filtrées et température au cours du temps, durée de la
mesure : 6 jours.

Dans le cas où les variations de température durant une mesure sont importantes,

l’évolution de la pression filtrée est directement impactée. Elle doit alors être corrigée

en appliquant la loi des gaz parfaits à chaque instant : la température réelle est

utilisée pour calculer la pression équivalente pour une température constante. La

Figure 3.14 montre les courbes de température et de pression filtrée mesurées, ainsi

que celle de la pression après correction à l’aide de la température mesurée. On

constate que l’allure de la température et de la pression non corrigée sont similaires,

et que la correction de la pression aplatit les pics qui correspondaient aux variations

de température jour/nuit, et compense aussi la baisse de pression causée par la

baisse de température moyenne qui s’est produite au cours des six jours de mesure.

Les segments sont définis sur la pression filtrée après correction des variations de

température.

Ensuite, l’Équation 3.12 est appliquée à chaque segment pour obtenir la per-

méabilité apparente k du matériau présentée dans la Table 3.3. Il est intéressant de

noter qu’avec cette méthode il est possible d’obtenir plusieurs valeurs de perméabi-

lité pour différentes pressions en ne réglant la pression interne du tube qu’une seule

fois.

Table 3.3 – Valeurs de perméabilité obtenues à partir de la Figure 3.13.

p0(ta) (MPa) 1.488 1.415 1.345

k ( m2) 11.1 .10−23 9.9 .10−23 9.7 .10−23
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Figure 3.15 – Mesure de la perméabilité pour le tube en aluminium.

3.3.3 Perméabilité du dispositif lui même et validation de la

conception

Afin d’évaluer la perméabilité intrinsèque au dispositif de mesure et valider les

mesures de perméabilité, des essais ont été réalisés sur un tube d’aluminium de

1.8 mm d’épaisseur, et 200 mm de long. Ce tube est considéré comme imperméable.

Les résultats obtenus pour deux essais sont tracés en Figure 3.15. La première fuite

localisée et significative apparaît soudainement entre 1.4 et 1.6 MPa. Cette valeur

relativement faible (< 2 MPa) peut s’expliquer par la raideur du tube en aluminium

qui est plus importante que celle du tube rigide utilisé dans la Section 3.2.2. Il n’a

en effet pas été possible d’usiner un tube en aluminium plus fin tout en respectant

les spécifications géométriques. Le spray de détection de fuite de gaz montre que

la fuite est localisée entre la bague d’étanchéité et le tube. La simulation par la

méthodes des éléments finis réalisée avec les propriétés du tube en aluminium testé

est en accord avec la pression et le lieu auxquels la fuite s’est déclarée. Les résultats

obtenus avec le tube en aluminium sont donc cohérents et valident la conception

du dispositif. Avant l’apparition de la première fuite localisée, la perméabilité est

comprise entre 10−24 m2 et 10−23 m2, ce qui est suffisamment adapté pour identifier

l’effet sur la perméabilité des premières fuites induites par l’endommagement du

tube composite.
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3.3.4 Évaluation des incertitudes

Le système d’étanchéité est considéré comme étanche au niveau des joints to-

riques pour la gamme de 0 à 20 bars en pression relative, pour des tubes dont

la raideur est comprise entre celles des tubes de stratifications [90/-45/+45/90] et

[+45/-45]2. La démarche de conception assure aussi qu’aucun endommagement pré-

maturé ne se produit aux extrémités du tube testé. Ces deux points peuvent être

vérifiés en appliquant le détecteur de fuites sur le tube et le dispositif. La procédure

de détection de fuites est décrite dans la Section 3.4.2.

L’incertitude de la mesure de perméabilité provient des variations du volume de

gaz utile et de l’estimation de la surface effectivement traversée par le gaz, ainsi

que de la mesure de pression. L’évaluation de ces variations et de leur effet sur

l’incertitude de la mesure est détaillée ci-dessous.

L’incertitude relative de k associée à chaque source d’incertitude Xi s’écrit :

δk

k
=

∑

i

∂k(Xi)

∂Xi

δXi

k
(3.14)

où les variables Xi sont la viscosité dynamique µ, l’épaisseur du tube e, le volume

effectif de gaz V0, la surface effective de perméation S, la pente α liée à la perte

de pression, la pression atmosphérique p1, et la pression relative (p0(t) − p1). δXi

désigne l’incertitude associée à la grandeur Xi. Les dérivées partielles de k, exprimées

à l’aide des Équations 3.11 et 3.12 ou 3.13 sont :

∂k

∂µ
=

2eV0

S

α

p0(tA)2 − p21
(3.15)

∂k

∂e
=

2µV0

S

α

p0(tA)2 − p21
(3.16)

∂k

∂V0

=
2eµ

S

α

p0(tA)2 − p21
(3.17)

∂k

∂S
= −2eµV0

S2

α

p0(tA)2 − p21
(3.18)

∂k

∂(p0(tA)− p1)
= −2eµV0

S

2αp0(tA)

[(p0(tA)− p1)2 + 2p1 (p0(tA)− p1)]2
(3.19)

99



CHAPITRE 3. CARACTÉRISATION DE LA PERMÉABILITÉ ET DU NOMBRE DE
POINTS DE FUITE

∂k

∂p1
=

2eµV0

S

2αp1
[p0(tA)2 − p21]

2
(3.20)

∂k

∂α
=

2eµV0

S

1

p0(tA)2 − p21
(3.21)

L’incertitude δµ est calculée à partir de l’effet des variations de la température

sur µ. L’incertitude sur l’épaisseur vient du procédé de fabrication du tube et est :

δe/e = ±5% pour l’enroulement filamentaire, δe/e = ±10% pour le placement de

fibre si les gaps sont mal maîtrisés. L’incertitude δV0 est obtenue en évaluant les

déformations induites par la pression sur le tube et le cylindre plein en PVC. L’in-

certitude δS dépend de la longueur de tube impactée par la bague d’étanchéité, qui

est comprise entre 0 et 11 mm, comme déterminé à la Section 3.2.2, et des déforma-

tions radiales du tube. La variation maximale pour la pression atmosphérique est de

δp1 = ±1500Pa (en cas de brusque changement des conditions météorologiques). La

pression interne p0 − p1 est sujette à l’effet de la température, et à la dérive du cap-

teur. L’incertitude δα sur la pente de la régression linéaire dépend de l’incertitude

δ(p̃(tB)− p̃(tA)) de la variation de pression due aux variations de la température T ,

et de δ(tB − tA). Elle est obtenue par un calcul différentiel de la même manière que

pour δp dans l’Équation 3.14 :

δα =
δ(p̃(tB)− p̃(tA))

tB − tA
− p̃(tB)− p̃(tA)

(tB − tA)2
δ(tB − tA) (3.22)

Comme δ(tB − tA) est négligeable comparée à la durée de la mesure (tB − tA),

δα

α
=
δ(p̃(tB)− p̃(tA))

p̃(tB)− p̃(tA)
(3.23)

L’incertitude de la mesure de pression liée aux variations de température est

obtenue en appliquant la loi des gaz parfaits, avec n la quantité de matière (en mol),

considérée constante au même titre que le volume V0, et R la constante universelle

des gaz parfaits :

p0(t, T ) =
nRT

V0

(3.24)

δp0(t, T )

p0(t, T )
=

δT

T
(3.25)

En l’absence de mesure de température, l’amplitude maximale de variation de la

température à l’intérieur d’un bâtiment non climatisé et sur une durée d’une semaine
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a été prise égale à δT = ±4K. Lorsque la température est suivie au cours de l’essai,

cette incertitude se réduit à δT = ±1K, bien que la mesure de température soit plus

précise que cela, car il s’agit seulement de la température à la surface du tube, et

pas de la température du gaz à l’intérieur du tube. Les deux pressions p̃(tA) et p̃(tB)

peuvent être sujettes à cette variation de température, ce qui mène à l’expression

suivante pour l’incertitude sur la perte de pression :

δ(p̃(tB)− p̃(tA)) =
δT

T
p̃(tA) +

δT

T
p̃(tB) ∼ 2

δT

T
p̃(tA) (3.26)

Ce calcul montre que l’incertitude sur la perméabilité mesurée est essentiellement

pilotée par l’incertitude sur l’estimation de la pente α. En effet le paramètre α

dépend directement de la perte de pression, qui pour les perméabilités faibles est

très petite (respecter le critère de 5% demanderait des temps de mesure supérieurs

à la semaine pour mesurer une perméabilité k = 10−23 m2). Les variations de la

température ambiante engendrent alors des variations de pression du même ordre

de grandeur que cette perte de pression. L’incertitude introduite par les variations

de température peut être réduite en relevant la température tout au long de l’essai

et en corrigeant la valeur de la pression mesurée à l’aide de la loi des gaz parfaits.

Pour finir, rappelons que cette incertitude n’inclut pas l’évaluation des fuites

dues aux défaut d’étanchéité du montage. Il est donc indispensable de contrôler

la validité de cette hypothèse pour chaque point de mesure. Dans le cas ou cette

hypothèse ne serait pas vérifiée, le débit de fuite lié aux points de fuite du tube

est alors surévalué. Les mesures sont donc conservatives et exploitables. La borne

supérieure de la mesure de perméabilité reste valable, seule la borne inférieure de la

mesure est invalidée par la présence de défauts d’étanchéité. Déterminer sa valeur

nécessiterait d’isoler et de quantifier le débit de fuite associé aux défauts, ce qui

est techniquement délicat voire impossible. C’est pourquoi on préfèrera signaler les

points de mesure pour lesquels des fuites du système d’étanchéité ont été observées.

3.4 Utilisation du dispositif sans effet de fond pour

deux tubes composites

3.4.1 Paramètres expérimentaux

Deux tubes composites ont été testés, tous deux de 100 mm de diamètre intérieur,

200 mm de long, et contenant un volume utile de gaz V = 5.6 .10−4 m3. Le gaz

utilisé est l’azote. Les deux tubes sont de stratification [+45/-45/+45/-45], mais
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les matrices et le procédé de fabrication utilisés diffèrent pour chaque tube. Le

premier est constitué de fibre de carbone T700GC pré-imprégnée d’une matrice

époxy UF3325 et fabriqué par enroulement filamentaire. Son épaisseur est de e =

0.8 .10−3 m. La cuisson a été réalisée à 120°C. Le second tube a été fabriqué par

placement de fibre automatisé avec des mèches de pré-imprégné à fibre de carbone

T700 et matrice M21, comme décrit à la Section 2.1. Son épaisseur est de e =

1.05 .10−3 m. La cuisson a été réalisée en autoclave, ce qui réduit la taille et le nombre

des porosités, à une température de 180°C. Pour cette séquence d’empilement, le

chargement de pression génère des contraintes de cisaillement plan dans la direction

des plis, ce qui est susceptible d’entraîner de la fissuration transverse en mode II.

Afin de distinguer l’effet du nombre de chemins de fuite de celui de leur ouverture,

il est nécessaire d’effectuer des cycles de pressurisation. Chaque pression maximale

appliquée pmax
0 détermine l’état d’endommagement, et donc le nombre de chemins

de fuite. Cela signifie qu’aucun chemin de fuite ne peut apparaître pour les pressions

inférieures à pmax
0 . Ainsi, la pression est réglée successivement à différentes pressions

maximales pmax
0 , permettant le développement d’endommagement et l’apparition

progressive de chemins de fuite dans le tube. À ce moment là, les points de fuite

sont localisés et comptés sur la surface extérieure du tube. Après cela, entre chaque

application d’une pression maximale, la pression est réduite et plusieurs mesures de

perméabilité sont réalisées, ne générant pas d’endommagement et permettant donc

d’évaluer l’effet du niveau d’ouverture des fissures sur la perméabilité.

Pour le tube fabriqué par enroulement filamentaire, les valeurs maximales appli-

quées pour la pression absolue sont les suivantes : 1.3, 1.5, 1.6, 1.7, 1.9, 2.1 MPa. Pour

le tube fabriqué par placement de fibre, la pression a été augmentée progressivement

jusqu’à 2.74 MPa.

3.4.2 Résultats et analyse

Mesures sur le tube fabriqué par enroulement filamentaire

Les mesures de perméabilité et le nombre de points de fuite relevés durant l’essai

sur le tube bobiné sont tracés en Figure 3.16. Les Figures 3.16(a), 3.16(b), 3.16(c)

et 3.16(d) représentent les mesures effectuées pour différents niveaux de pression

maximale, c’est à dire pour un état d’endommagement donné. La Figure 3.16(e)

rassemble tous les chargements appliqués. Le trait reliant les points indique l’ordre

chronologique des différentes mesures. Les mesures exploitées pour obtenir cette

courbe représentent une durée d’essai d’un mois et demi.

Les valeurs de perméabilité ont été obtenues en appliquant l’Équation 3.12 qui
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(a) Mesures pour pmax
0 = 1.3 MPa. (b) Mesures pour pmax

0 = 1.5 MPa.

(c) Mesures pour pmax
0 = 1.7 MPa. (d) Mesures pour pmax

0 = 1.9 MPa.

(e) Ensemble des mesures pour toutes les pressions maximales
pmax
0 appliquées.

Figure 3.16 – Mesure de la perméabilité k et du nombre de points de fuite en
fonction de la pression absolue p0(tA) dans un tube de diamètre 100 mm, de longueur
200 mm et de séquence d’empilement [+45/-45/+45/-45], fabriqué par enroulement
filamentaire.
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ne tient pas compte de l’effet Klinkenberg. La Figure 3.16 représente donc l’évolu-

tion de la perméabilité apparente. La pression ayant un effet à la fois sur l’ouverture

des fissures et sur le libre parcours moyen des molécules de gaz, le coefficient de

Klinkenberg b n’est pas constant et il n’est pas possible d’isoler l’effet Klinkenberg.

Cependant, en s’appuyant sur le nombre de Knudsen (Équation 1.4) calculé à par-

tir du libre parcours moyen de l’azote et de l’ouverture des fissures, on a montré

dans la Section 1.3.1 que l’effet Klinkenberg devient négligeable pour des pressions

supérieures à 105 Pa dès que l’ouverture des fissures dépasse 5 µm, ce qui sera en

pratique toujours le cas dans une structure endommagée et chargée mécaniquement.

Dans ce cas, la perméabilité apparente correspond à la perméabilité intrinsèque du

matériau endommagé. Si le cahier des charges requiert une perméabilité telle qu’au-

cun point de fuite ne peut être toléré, le coefficient de Klinkenberg et la perméabilité

intrinsèque du matériau vierge d’endommagement peuvent être évalués grâce aux

premiers points de mesure.

La perméabilité initiale, à l’exception du premier point, est inférieure à 10−23 m2.

Cette valeur est cohérente avec l’amplitude des fuites inhérentes au dispositif éva-

luées avec le tube en aluminium (Figure 3.15), ainsi qu’avec la littérature : sur des

plaques minces (e ≈ 1 mm) de stratifiés peu poreux, Jannot et Lasseux ont mesuré

k = 10−23 m2 pour un composite verre-époxy [Jannot and Lasseux, 2012], et Malen-

fant a mesuré 10−24 < k < 10−23 m2 pour un composite carbone-époxy (M21-T700)

[Malenfant, 2012]. La diminution de la perméabilité au début de l’essai peut être

attribuée à une réduction des fuites du dispositif résultant de la pression poussant

les extrémités du tube sur les joints. Les résultats de l’analyse aux éléments finis

corroborent cette hypothèse. Pour le premier point de la courbe, marqué par un

triangle vert, la perméabilité est donc susceptible d’être sur-évaluée, car les fuites

du dispositif participent à la perte de pression mesurée.

L’augmentation de la perméabilité avant l’apparition du premier chemin de fuite

peut être liée à de l’endommagement à l’échelle microscopique, à savoir des décohé-

sions fibre-matrice et de la microfissuration matricielle. De si petites variations de

perméabilité sont délicates à mesurer et ne sont pas significatives vis à vis de notre

objectif. L’incertitude de mesure pour les très faibles perméabilités est comprise

entre 100% et 800% de la valeur de la perméabilité. En fait, les valeurs de perméabi-

lité extrêmement faibles (≤ 10−24) sont associées à des bornes supérieures de 10−24

ou 10−23. Pour ces points là, seule la partie supérieure de la barre d’incertitude est

tracée. Pour les valeurs de perméabilité plus importantes, l’incertitude chute à 60%.

Ces incertitudes peuvent sembler élevées, mais elles sont acceptables au regard de

l’augmentation de la perméabilité de plusieurs ordres de grandeur qui se produit à
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l’apparition des fuites.

L’identification de la localisation des points de fuite est illustrée en Figure 3.17.

Plusieurs photographies sont prises avec un court intervalle de temps pendant

quelques minutes, ce qui permet par comparaison des images d’exclure les nuages de

mousse parfois présents initialement pour identifier avec certitude toute fuite dans

le tube ou dans la surface d’étanchéité. Aucune fuite n’a été constatée au niveau des

joints ou aux extrémités du tube. Les points de fuite se forment préférentiellement

aux croisements de mèches d’orientations différentes.

surface recouverte de détecteur de fuite

chemins de fuite

Figure 3.17 – Détection des fuites sur le tube et le système d’étanchéité.

Pour chaque nouvelle étape de chargement, c’est à dire quand la pression est ré-

glée à une nouvelle valeur maximale, la perméabilité augmente de presque un ordre

de grandeur, tandis que le nombre de points de fuite augmente lentement, de 1 à

20 pour des valeurs de perméabilité allant de 4 .10−22 m2 à 1 .10−18 m2. Quand la

pression est réduite après endommagement du tube, la perméabilité augmente tout

d’abord légèrement (NB : l’échelle logarithmique aplatit les courbes), en dépit de

la fermeture des fissures à laquelle on s’attend en diminuant le chargement. Cela

peut être dû au comportement visqueux de la stratification [+45/-45]2 qui retarde

l’ouverture et la fermeture des fissures. Après ce délai, les fissures commencent à

se fermer et la perméabilité diminue. De plus, si le tube est maintenu un certain

temps à la pression de mesure (en l’alimentant en azote), les phénomènes visqueux

vont entrainer une légère augmentation de l’ouverture des fissures, ce qui aura pour

conséquence d’augmenter la perméabilité du tube. Ce phénomène explique que deux

valeurs différentes de perméabilité puissent être obtenues pour un cas de charge-

ment (pression interne et pression maximale identiques), comme on l’observe sur

les Figures 3.16(c) et 3.16(d). À faible pression, le tube ne retrouve pas sa per-

méabilité initiale. Cela concorde avec une fermeture partielle des fissures due aux

105



CHAPITRE 3. CARACTÉRISATION DE LA PERMÉABILITÉ ET DU NOMBRE DE
POINTS DE FUITE

contraintes résiduelles d’origine thermo-mécanique causées par le refroidissement

après la polymérisation à 120°C [Lubineau, 2008, Bois et al., 2014], et aux déforma-

tions de cisaillement irréversibles spécifiques aux stratifications de type [+45/-45]

[Ladeveze and Lubineau, 2002].

Mesures sur le tube fabriqué par placement de fibres automatisé

Les résultats obtenus pour le tube fabriqué par placement de fibre sont tracés en

Figure 3.18. Les perméabilités mesurées avant l’apparition de points de fuite sont

toutes inférieures à 10−23 m2, mis à part les mesures pour lesquelles des fuites ont été

détectées au niveau des joints d’étanchéité. Ces dernières sont signalées par un mar-

queur vert. Comme pour le tube précédent, les très faibles valeurs de perméabilité

(< 10−25) ne sont représentées que par la partie supérieure de leur barre d’incerti-

tude. Le premier chemin de fuite a été détecté pour une pression de 2.70 MPa, et un

deuxième à 2.75 MPa. À partir de 2.5 MPa en pression absolue (2.4 MPa en pression

relative), la bague d’étanchéité subit des déformations irréversibles très importantes,

et l’étanchéité n’a pas pu être rétablie, même à des pressions plus faibles. La borne

supérieure des points de mesure avec fuite du montage donne donc la borne supé-

rieure de la perméabilité du tube pour ces mesures. On relève que pour le premier

point de fuite, à pmax = 27.0 MPa, la perméabilité est de 1.7 .10−22 ± 0.6 .10−22 m2.

Les deux clichés de la Figure 3.19, pris à 10 secondes d’intervalle, montrent la

croissance des nuages de mousse sur les points de fuite. On remarque que les deux

points de fuite sont situés à des croisements de gaps interbande comme celui observé

dans l’épaisseur du stratifié sur la Figure 2.3 au Chapitre 2.

Commentaires sur les deux tubes testés

Les résultats des mesures sur les deux tubes ne sont pas comparables quanti-

tativement car les matrices, les épaisseurs de pli, et le procédé de fabrication sont

différents. Rappelons que de plus, le tube fabriqué par placement de fibres a été

polymérisé en autoclave, ce qui n’est pas le cas du tube bobiné. L’observation des

microstructures des tubes montre que le tube AFP a un taux de porosité quasiment

nul (<0.5% en fraction volumique) tandis que le tube bobiné présente un taux de

porosité plus important (>3%).

Le tube fabriqué par placement de fibre qui présente moins de défauts que le

tube bobiné (porosités et croisements de mèches), et dont la matrice a un comporte-

ment moins fragile, fuit beaucoup plus tardivement. La localisation des chemins de

fuite suggère que les défauts de la structure, induits par les procédés de fabrication,

pilotent à la fois la localisation et le seuil d’apparition des chemins de fuite. Comme
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Figure 3.18 – Mesure de la perméabilité k et du nombre de points de fuite en
fonctions de la pression interne maximale pmax appliquée, tube de diamètre 100 mm,
de longueur 200 mm et de séquence d’empilement [+45/-45/+45/-45], fabriqué par
placement de fibre automatisé. Les points de mesures ont tous été obtenus pour une
pression interne absolue de 1.1 MPa (11 bars).

(a) Photo à l’instant t. (b) Photo à l’instant t+ 10 s.

Figure 3.19 – Évolution des nuages de bulles sur les deux points de fuite (pmax =
2.75 MPa).
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on l’a vu au Chapitre 2, la stratification testée avec les deux tubes, [+45/-45/+45/-

45], est peu sensible à la fissuration transverse. Les défauts favoriseraient donc la

percolation en déclenchant l’apparition dans tous les plis de fissures regroupées et

bien connectées à travers l’épaisseur du stratifié.

3.5 Conclusion sur la caractérisation de la perméa-

bilité et du nombre de points de fuite

Dans ce chapitre, deux dispositifs expérimentaux et une méthode de mesure ont

été proposés pour évaluer la perméabilité sous charge d’un matériau en utilisant

des éprouvettes tubulaires. Le premier dispositif est dédié à la caractérisation de

la perméabilité sous chargement mono-axial, et le deuxième permet de caractériser

la perméabilité sous chargement bi-axial proportionnel ou non. La conception des

systèmes d’étanchéité s’appuie sur des analyses par la méthode des éléments finis et

vise à ajuster les déformations radiales des systèmes d’étanchéité à celles des tubes

testés, ce qui permet de maîtriser les déformations et l’état de contrainte dans les

éprouvettes, et de garantir l’étanchéité des dispositifs jusqu’aux chargements visés.

Comme la surface extérieure du tube testé est accessible, les dispositifs proposés

rendent possible la quantification et la localisation des points de fuite. Les deux

dispositifs sont prévus pour des raideurs de tube prédéfinies, mais peuvent être

adaptés à d’autres gammes de raideur en ré-itérant la démarche présentée pour le

dimensionnement.

Les performances du dispositif sans effet de fond ont permis d’évaluer de manière

satisfaisante la perméabilité des matériaux sains pour les deux tubes composites

testés. Au vu des résultats obtenus le dispositif sans effet de fond permet de mettre en

évidence et de quantifier le lien entre le nombre de chemins de fuite et l’augmentation

de la perméabilité du stratifié. Les résultats mettent en évidence la participation des

défauts à la formation de réseaux de fissures traversant toute l’épaisseur du stratifié,

et l’augmentation importante de la perméabilité liée à l’apparition des premiers

chemins de fuite.

Le dispositif avec effet de fond et traction axiale n’a pas encore pu être validé ex-

périmentalement, mais malgré les difficultés de mise en œuvre, il est prometteur pour

valider des stratifications de réservoirs sous chargement bi-axial non proportionnel.

Ce chapitre montre également toutes les précautions qu’il est nécessaire de mettre

en œuvre pour obtenir une mesure fiable de perméabilité basée sur la mesure d’une

chute de pression. Par rapport au comptage de molécules d’hélium par spectro-

métrie, qui est la méthode utilisée dans la majorité des travaux de la littérature
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appliqués aux stratifiés, la méthode de mesure proposée ici présente le double avan-

tage d’être applicable avec n’importe quel gaz et de ne pas nécessiter de confinement

de l’éprouvette.
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Chapitre 4

Modélisation de la formation des

réseaux de fissures pour la prédiction

des chemins de fuite
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4.1 Stratégie de modélisation

La modélisation doit fournir des informations sur la morphologie des endomma-

gements : pour décrire des réseaux de fissures, la perte de raideur ne suffit pas. Le

Chapitre 1 a montré que les approches adaptées étaient la mécanique de la rupture

avec une représentation explicite des fissures, et la mécanique de l’endommagement
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avec une approche multi-échelles pour que la morphologie des endommagements

soit intégrée dans les variables d’endommagement. On exclut donc les modèles dans

lesquels les endommagements sont traduits uniquement par des pertes de raideur.

Comme on l’a vu dans le Chapitre 1, l’approche par la mécanique de la rupture

peut être mise en œuvre :

• soit avec des méthodes qui nécessitent de pré-supposer le ou les trajets de fis-

suration avec des éléments finis classiques, en calculant le taux de restitution

d’énergie par déboutonnage ou perturbation des nœuds, ou en utilisant des

éléments cohésifs ;

• soit avec des éléments enrichis X-FEM qui permettent l’apparition des fissures

sans pré-supposer leur position, la localisation nécessite alors d’introduire de

la variabilité dans les propriétés matériau de la structure.

Dans tous les cas, l’approche explicite requiert des maillages fins et des temps de

calcul élevés en comparaison des approches mésoscopiques. Une stratégie basée sur

la mécanique de la rupture où les endommagements sont représentés explicitement

n’est donc pas adaptée à la conception d’une structure composite, en particulier

lorsqu’elle est de taille importante, que sa stratification comporte de nombreux plis

et que l’objectif est d’optimiser l’orientation et l’épaisseur des couches en évaluant

des dizaines ou des centaines de configurations.

L’utilisation d’un modèle mésoscopique construit à travers une approche multi-

échelles est beaucoup plus adaptée à cet objectif. Le modèle proposé dans ce chapitre

s’appuie sur ce type d’approche, et plus précisément sur l’approche proposée par

[Huchette, 2005, Bois et al., 2014]. Cette approche est basée sur une représentation

de la morphologie des endommagements dans une cellule élémentaire qui, par ho-

mogénéisation, permet d’obtenir le comportement mésoscopique. Un simple calcul

élastique, sur un ensemble de configurations représentatives des états d’endommage-

ment envisageables, permet d’obtenir la perte de raideur homogénéisée. Concernant

l’évolution des endommagements, il est possible d’utiliser des essais expérimentaux

ou numériques. Expérimentalement, il s’agit de quantifier les endommagements pour

différents niveaux de chargement et d’identifier des lois phénoménologiques. Numé-

riquement, en réalisant des simulations par la méthode des éléments finis sur les

cellules élémentaires et en utilisant la mécanique de la rupture pour décrire la pro-

pagation des fissures de manière explicite, on peut identifier des lois par régression.

Mais il est également possible d’utiliser la relation entre la raideur de la cellule

élémentaire et les taux d’endommagement pour piloter l’évolution des endommage-

ments en utilisant la mécanique de la rupture finie.

Lors de la définition des cellules élémentaires représentatives de l’état d’en-
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h

(a) Schéma du volume élémentaire représentatif. (b) Modélisation par éléments finis
du volume élémentaire représentatif.

Figure 4.1 – Volume élémentaire représentatif pour l’identification des effets de
l’endommagement [Bois et al., 2014, Huchette, 2005].

dommagement, un choix doit être fait sur la finesse de description de la mor-

phologie des endommagements. Dans la littérature [Ladevèze and Lubineau, 2003,

Huchette, 2005] [Bois et al., 2014], cette morphologie est représentée par une densité

de fissures transverses ρ et une longueur de microdélaminage µ, comme le montre

la Figure 4.1. En supposant que le motif est périodique, la cellule élémentaire se

limite alors à un pli endommagé comportant une fissure, entouré par des plis sains.

Par ailleurs, la longueur des fissures est supposée très grande devant l’épaisseur de

la couche, ce qui permet de traiter le problème en deux dimensions. Avec ces hypo-

thèses, l’agencement des fissures et leurs interactions ne sont donc pas représentés.

La prise en compte de l’agencement et des interactions nécessiterait une cellule avec

au moins deux plis endommagés, et un nombre important de paramètres pour dé-

crire une morphologie d’endommagement qui peut conduire à différents agencements

comme ceux illustrés par les Figures 2.12 et 2.26.

Le nombre de configurations à simuler pour traiter l’ensemble des combinaisons

envisageables devient alors considérable. Une alternative consiste à introduire direc-

tement l’effet de l’agencement et des interactions de manière phénoménologique sur

la base des observations expérimentales. C’est cette voie que nous avons retenue dans

ces travaux, même si au vu de la difficulté à obtenir des résultats expérimentaux

pour un grand nombre de configurations (cf Chapitre 2), la solution réside sans doute

dans la combinaison de l’approche numérique et de l’approche expérimentale pour

identifier l’effet des agencements et des interactions. Les résultats expérimentaux

pourraient alors être utilisés pour réduire l’espace des configurations envisageables

lors des simulations.

Le modèle proposé dans la suite de ce chapitre s’appuie sur les résultats expéri-

mentaux du Chapitre 2. Les variables que l’on sait caractériser expérimentalement et

113



CHAPITRE 4. MODÉLISATION DE LA FORMATION DES RÉSEAUX DE FISSURES
POUR LA PRÉDICTION DES CHEMINS DE FUITE

qui peuvent être utilisées comme descripteurs des réseaux de fissures et des chemins

de fuite sont les suivantes :

• le taux de fissuration transverse ;

• le taux de croisement de fissures ;

• le taux de microdélaminage en pointe de fissure transverse ;

• le nombre de points de fuite (sorties des chemins de fuite).

De plus, les éléments suivants ont été identifiés comme à prendre en compte dans la

modélisation :

• la variabilité des propriétés mécaniques liée à la présence de défauts ;

• les interactions entre les endommagements de différents plis :

◦ leur effet sur les seuils et les cinétiques d’endommagement,

◦ et leur effet sur l’agencement des fissures transverses ;

• la connectivité des croisements, qui fait le lien entre le nombre de croisements

et le nombre de points de fuite.

À la différence de l’approche multi-échelles proposée par Huchette [Huchette, 2005],

nous proposons des lois d’évolution basées sur l’énergie de fissuration et la méca-

nique de la rupture finie (FFM pour Finite Fracture Mechanics). La construction

de ces lois d’évolution fait l’objet de la seconde section de ce chapitre. La réponse

du modèle est illustrée dans la troisième section. Le choix de lois d’évolution ba-

sées sur la physique permet de prendre en compte les effets statistiques observés

au Chapitre 2 directement via une variabilité des paramètres matériau du modèle

d’endommagement. La quatrième section de ce chapitre porte sur l’implémentation

de cette variabilité. Pour finir, l’interaction entre les plis et l’agencement des fissures

sont traités dans la cinquième section.

4.2 Modèle d’endommagement basés sur la méca-

nique de la rupture

4.2.1 Modélisation des effets de l’endommagement sur la ri-

gidité

Les effets de l’endommagement sur les propriétés élastiques sont modélisés par

une augmentation de souplesse ∆S, et sont identifiés numériquement par l’approche

multi-échelles développée par Huchette et al. [Huchette, 2005, Huchette et al., 2006].

En pratique, ∆S est évaluée par homogénéisation sur une série de cellules élémen-

taires représentatives (Figure 4.1) couvrant une large gamme d’états d’endomma-

gement (ρ̄, µ̄). Le tenseur des souplesses S relie les déformations et les contraintes
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homogénéisées selon l’expression suivante :

ε− εth = S : σ =
(

S0 +∆S
)

: σ (4.1)

où les déformations et les contraintes sont notées :

ε =







ε11

ε22√
2 ε12






et σ =







σ11

σ22√
2 σ12






(4.2)

et S0 est le tenseur initial des souplesses :

S0 =




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
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12
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0
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0 0 1
2G0
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







(4.3)

Huchette a montré que la réponse obtenue pour ∆S peut se mettre sous la forme

suivante :

∆S = S − S0 = ρ̄H(ρ̄, µ̄) (4.4)

où H(ρ̄, µ̄) est le tenseur des effets de l’endommagement et s’écrit :

H (ρ̄, µ̄) = H ρ̄

1
+ ρ̄H ρ̄

2
+ µ̄H µ̄ (4.5)

Les composantes du tenseur des effets de l’endommagement H ρ̄

1
, H ρ̄

2
, et H µ̄ ont été

identifiées dans [Huchette, 2005] pour le matériau de notre étude (M21/T700), et

sont utilisées ici comme paramètres du modèle d’endommagement.

Chaque tenseur d’effet de l’endommagement H ρ̄

1
, H ρ̄

2
et H µ̄ peut s’écrire sous la

forme suivante :

Hx

y
=







0 0 0

0 hxy
22S

0
22 0

0 0 hxy
66S

0
66






(4.6)

avec x ∈ [ρ̄, µ̄] et y ∈ [∅, 1, 2].
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4.2.2 Lois d’évolution de l’endommagement

Pour décrire l’évolution des méso-endommagements (fissuration transverse et

microdélaminage), nous proposons de construire les lois d’évolution du mésomodèle

d’endommagement sur un double critère en énergie et en résistance, comme proposé

dans la mécanique de la rupture finie [Leguillon, 2002]. Les deux critères doivent

être vérifiés pour que les fissures transverses apparaissent. Pour le microdélaminage,

la pointe de fissure transverse générant une concentration forte de contraintes, le

critère en résistance est donc considéré comme vérifié inconditionnellement.

Critère en énergie

Comme proposé par Nairn [Nairn, 2000], il s’agit d’appliquer le critère de Grif-

fith qui consiste à comparer l’énergie restituée lors de la création d’endommagement

et l’énergie de fissuration. Le taux de restitution d’énergie par unité d’endomma-

gement à l’échelle mésoscopique est calculé à partir de la relation liant le tenseur

des souplesses aux variables d’endommagement mésoscopiques (Équations 4.1 et

4.4). On définit les deux forces thermodynamiques yρ̄ et yµ̄ associées aux variables

d’endommagement ρ̄ et µ̄ en dérivant l’énergie libre volumique de Helmholtz :

Ψ =
1

2
σ : S : σ (4.7)

En utilisant le tenseur des souplesses endommagé défini par les Équations 4.1 et 4.4,

on obtient yρ̄ et yµ̄ :

yρ̄ =
∂Ψ

∂ρ̄
=

1

2

[

σ :
∂

∂ρ̄

(

S0 +∆S
)

: σ

]
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1

2

[(
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22 + 2ρ̄ hρ̄2

22 + µ̄ hµ̄
22

)
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2
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(
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]

(4.8)

yµ̄ =
∂Ψ

∂µ̄
=

1

2

[

σ :
∂
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(
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]
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1

2
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[
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]

(4.9)
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a

w

da

(a) Éprouvette CTT (Compact Tension

Test).

L da

a

h
w

(b) Éprouvette en stratifié avec des fissures
transverses.

Figure 4.2 – Création d’une nouvelle surface de fissure dans deux types d’éprou-
vettes.

Pour appliquer le critère de Griffith, il faut comparer le taux de restitution

d’énergie à l’énergie consommée par la propagation de la fissure (taux de resti-

tution d’énergie critique). La Figure 4.2 permet d’illustrer le principe en comparant

l’augmentation de la surface fissurée lors d’un essai CTT (Compact Tension Test)

et lors d’une fissuration multiple dans un stratifié. Lors de la propagation, le critère

de Griffith donne [Hashin, 1996] :

∫

V

dΨ = Gda (4.10)

où dΨ désigne l’énergie libre volumique libérée, V le volume de la structure, G le

taux de restitution d’énergie critique et da l’aire de la surface fissurée créée.

Comme proposé dans [Hashin, 1996, Nairn, 2000, Camanho et al., 2007,

Tual et al., 2013], pour la propagation de fissures transverses dans un stratifié, le

critère de Griffith peut être étendu à la création de fissures transverses de longueur

finie en posant l’équivalence entre un incrément de taux de fissuration dρ̄ et l’incré-

ment correspondant de surface fissurée. L’incrément de surface fissurée da par unité

de volume est alors défini par :

da

V
=

wh Ldρ

whL
=

dρ̄

h
(4.11)

où V = whL et L sont respectivement le volume et la longueur de l’élément de ma-

tière considéré. Ldρ correspond à l’incrément du nombre de fissures dans ce volume
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et wh à la surface fissurée lors de la création d’une fissure transverse.

Le même raisonnement peut être fait pour le microdélaminage :

da

V
=

2wdµ Lρ

whL
=

2dµ̄

h
(4.12)

où 2wdµ est l’aire fissurée par microdélaminage pour une fissure transverse, dµ

étant l’incrément de longueur de microdélaminage aux deux pointes de la fissure.

Lρ correspond au nombre de fissures dans l’élément de matière considéré.

L’application du critère de Griffith dans un mésomodèle d’endommagement dans

le cadre de la mécanique des milieux continus impose de considérer que l’énergie

restituée par la totalité de la structure est définie par des grandeurs locales qui sont

les forces thermodynamiques yρ̄ et yµ̄. Le report des Équations 4.11 et 4.12 dans

l’Équation 4.10 donne alors :

yρ̄ −
Gρ

h
≤ 0 (4.13)

yµ̄ −
2Gµ

h
≤ 0 (4.14)

Un taux de restitution d’énergie critique est associé à chacune des deux variables

d’endommagement : Gρ pour les fissures transverses et Gµ pour les microdélami-

nages.

Quand le membre de gauche de l’Équation 4.13 ou de l’Équation 4.14 est négatif,

il n’y a pas d’évolution de la variable d’endommagement qui lui est associée. Quand

le membre de gauche devient positif, l’endommagement se propage afin que yρ̄ ou

yµ̄ n’évolue pas et que l’équilibre reste satisfait.

Notons que comme l’épaisseur de la couche endommagée a une influence sur

l’effet des taux d’endommagement et par conséquent sur le tenseur des souplesses,

l’effet de l’épaisseur du pli est pris en compte explicitement dans les lois d’évolution

du critère en énergie (Équation 4.13 et Équation 4.14).

Critère en résistance

Sur la base du double critère proposé par Leguillon [Leguillon, 2002], la créa-

tion de fissures transverses nécessite non seulement un niveau d’énergie suffisant

mais également un niveau de contrainte ou de déformation supérieur à la résistance

du matériau. À la différence d’une fissure unique, comme dans l’essai CTT (Fi-

gure 4.2(a)), l’accumulation de fissures transverses repose sur l’initiation de fissures

tout au long du processus d’endommagement. En effet, on observe expérimentale-

ment que les fissures apparaissent les unes après les autres et qu’elles traversent
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Figure 4.3 – Champ de déformations ε22 obtenu dans le pli à 90° d’une cellule
élémentaire soumise à une déformation homogénéisée ε22 = 0.285% pour un taux de
fissuration transverse ρ̄ = 0.37 et un taux de délaminage µ̄ = 0.115.

la couche quasi instantanément. Il y a très peu de fissures qui sont initiées et se

propagent progressivement lorsque le chargement augmente.

Pour évaluer l’état de contrainte ou de déformation quels que soient les taux

d’endommagement, nous proposons d’utiliser les simulations réalisées sur les cel-

lules élémentaires. La Figure 4.3 représente le champ de déformations transverses

ε22 obtenu sur une cellule chargée dans la direction transverse pour un taux de fis-

suration transverse égal à ρ̄ = 0.3705 et un taux de délaminage égal à µ̄ = 0.115.

Comme attendu, on remarque que la présence de la fissure transverse et du micro-

délaminage décharge globalement la couche. La zone la plus sollicitée sur la couche

se situe au bord gauche de la cellule près de l’interface avec les plis adjacents. En

théorie, dans un schéma périodique, sans variabilité sur la géométrie ou les proprié-

tés matériau, la prochaine fissure transverse se créerait à cet endroit. Cependant, en

raison de la rigidité élevée des plis adjacents, la déformation dans cette zone est très

proche de celle imposée en moyenne à la cellule (déformation homogénéisée). Autre-

ment dit, si le critère en résistance était défini à partir de la déformation maximale, il

ne serait pas affecté par les taux d’endommagement. Ainsi, le critère en résistance ne

ferait qu’augmenter lorsque la déformation homogénéisée croît. Une fois le seuil de

résistance atteint pour l’apparition de la première fissure, il serait forcément vérifié

pour les fissures suivantes. Seul le critère en énergie piloterait alors l’accumulation

des fissures transverses. Le déchargement de la couche lors de l’endommagement

n’aurait de conséquence que sur le taux de restitution d’énergie.

En réalité, le seuil d’apparition de la fissure est impacté non seulement par la

valeur maximale du critère, mais aussi par la forme du champ du critère. En effet,

la microstructure, la présence de variabilité géométrique et matériau engendrent

des effets d’échelle qui sont pilotés par les gradients de déformation [Bažant, 1999].
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Figure 4.4 – Zone d’intégration du calcul du critère non local pour deux cellules
élémentaires ayant des épaisseurs de couche fissurée différentes mais des taux d’en-
dommagement ρ̄ et µ̄ identiques, NB : Lc ne varie pas avec l’épaisseur de la couche.

Un gradient de déformation important accroît le seuil de rupture par rapport à un

champ homogène. Ce type d’effet est bien connu, en particulier dans les matériaux

composites. Une manière simple de traiter cet effet est de définir un critère de

résistance non-local [Whitney and Nuismer, 1974, Hochard et al., 2007]. Pour cela

on définit un volume caractéristique Vc sur lequel est intégré le critère initial (local).

Plus le gradient de déformation est grand, moins le critère non-local sera élevé par

rapport au critère local.

Nous avons choisi, comme proposé dans [Huchette, 2005], un critère de rupture

quadratique basé sur les déformations transverses et de cisaillement dans le plan :

c =

(

ε22
εr22

)2

+

(

ε12
εr12

)2

≥ 1 (4.15)

Où εr22 et εr12 sont les seuils de résistance à la fissuration en mode I (direction

transverse dans le plan) et en mode II (cisaillement plan). Le volume caractéristique

Vc est défini par un cylindre de rayon Lc et dont l’axe est dans la direction des fibres.

La Figure 4.4 illustre l’application du critère non-local sur deux couches d’épais-

seur différentes. En bord de couche, le volume caractéristique devient un demi cy-

lindre. La longueur Lc est une caractéristique du matériau et est donc indépendante

de l’épaisseur de la couche alors que le champ de déformations dans la couche est

homothétique au regard de l’épaisseur de la couche à ρ̄ fixé, par conséquent le critère

non-local engendre un effet de l’épaisseur sur la rupture.
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Figure 4.5 – Identification de la loi du critère adimensionné c̃ pour une couche
d’épaisseur h = 0.26 mm : valeurs de c̃ calculées par la méthode des éléments
finis pour plusieurs valeurs de la longueur caractéristique Lc (symboles N) et lois
identifiées.

Définissons un critère, noté c̃, adimensionné par la valeur du critère que donne

la déformation moyenne ou homogénéisée appliquée à la cellule :

c̃ =
c

ch
(4.16)

avec ch =

(

εh22
εr22

)2

+

(

εh12
εr12

)2

(4.17)

où εh22 et εh12 désignent respectivement les déformations transverses dans le plan et

de cisaillement plan homogénéisées appliquées à la cellule endommagée.

La Figure 4.5 présente, pour un chargement en mode I (εh12 = 0), l’évolution

du critère adimensionné noté c̃ en fonction de ρ̄ pour µ̄ = 0 et différentes valeurs

de Lc. Comme attendu, le critère diminue lorsque le taux de fissuration augmente

traduisant le déchargement de la couche. Pour exploiter ces résultats dans le modèle,

nous proposons d’identifier une loi analytique représentant les résultats obtenus avec

les simulations numériques. Cette loi permettra de calculer le critère sans refaire de

simulation par éléments finis pour chaque valeur de ρ̄. Les courbes présentent une

asymptote de pente notée a lorsque ρ̄ devient grand. Nous proposons donc la loi

suivante :

c̃ = 1− a(ρ̄− ρ̄0)e
−

b
ρ̄−ρ̄0 (4.18)

a, b et ρ̄0 sont des paramètres dépendants de Lc. Les lois ainsi obtenues sont tracées

sur la Figure 4.5.
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Figure 4.6 – Réponse du modèle avec double critère sur des stratifiés croisés avec
Gρ = 120 J.m−2, εr22 = 0.8% et Lc = 0.234 mm.

4.3 Exemples de la réponse du modèle

Le modèle a été implémenté dans Matlab®. Le programme permet d’appli-

quer un chargement plan de membrane en effort généralisé ou en déformation

sur n’importe quel stratifié. Pour illustrer comment se comporte le modèle pro-

posé, il est appliqué au matériau de l’étude (composite carbone époxy M21/T700).

Les rigidités et tenseurs d’effet de l’endommagement utilisés sont extraits de

[Huchette, 2005, Bois et al., 2014].

La Figure 4.6 montre la réponse du modèle en terme de taux de fissuration

transverse sur des stratifiés [02/901/02] et [02/903/02] pour Gρ = 120 J.m−2, εr22 =

0.8% et Lc = 0.234 mm. Pour Lc = 0.234 mm, les paramètres de l’Équation 4.18

sont : a = 2.15, b = 0.028 et ρ̄0 = 0.191. La longueur Lc utilisée correspond à 90%

de l’épaisseur du pli élémentaire, ce qui peut sembler important. Il est toutefois

difficile d’avoir un regard critique sur cette valeur vu l’ensemble des phénomènes

que cette longueur caractéristique représente. Les critères en énergie et en résistance

sont tracés en pointillés. Pour la couche triple, la réponse est pilotée uniquement

par le critère en déformation puisque seul, le critère en énergie donnerait des taux

de fissuration très élevés. Pour la couche simple, l’initiation et la première phase

d’endommagement sont pilotées par le critère en énergie alors que la seconde phase

est pilotée par le critère en résistance. La saturation du taux de fissuration est ainsi,

dans les deux cas, gouvernée par le critère en résistance. L’effet d’épaisseur induit

par le critère non-local donne des niveaux de saturation différents pour les deux

stratifiés. Notons que pour obtenir du microdélaminage, il faudrait prendre pour
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0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6
0

0.2

0.4

0.6

0.8

ε (%)

ρ̄
essais
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Figure 4.7 – Influence de Gρ et εr22 sur le taux de fissuration avec Lc = 0.234 mm.

Gµ des valeurs d’un ordre de grandeur inférieur à ce que l’on peut trouver dans la

littérature. Ce résultat est cohérent avec les résultats expérimentaux obtenus dans

le Chapitre 2.

L’effet de l’épaisseur de la couche a pour conséquence que l’initiation de la fissu-

ration d’une couche fine (ici, un pli) est pilotée par le taux de restitution d’énergie

critique Gρ, tandis que pour une couche plus épaisse, c’est le seuil de résistance en

déformation εr22 qui conditionne la fissuration ; l’autre critère étant, dans chacun des

deux cas, déjà vérifié. La Figure 4.7 montre l’influence de Gρ et εr22 sur le taux de

fissuration respectivement pour les stratifiés [02/901/02] et [02/903/02]. Les résultats

expérimentaux présentés dans le chapitre 2 sont également tracés. Même si Gρ et

εr22 permettent de décaler les seuils d’initiation, on remarque que le démarrage lent

au début du processus d’endommagement ne peut pas être reproduit par le modèle.

La Figure 4.8 montre l’influence de Lc sur le taux de fissuration pour les stratifiés

[02/901/02] et [02/903/02]. On remarque que Lc gouverne le niveau de saturation de

ρ̄. Lorsque Lc augmente, les niveaux de saturation augmentent d’autant plus que

l’épaisseur de la couche est grande.

Les Figures 4.7 et 4.8 permettent de proposer une manière d’identifier le modèle :

1. détermination de Gρ à partir de l’initiation sur le stratifié [02/901/02] ;

2. détermination de εr22 à partir de l’initiation sur le stratifié [02/903/02] ;

3. détermination de Lc à partir de la saturation sur les deux stratifiés.
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modèle avec Lc “ 0.156 mm
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Figure 4.8 – Influence de Lc sur le taux de fissuration pour Gρ = 120 J.m−2 et
εr22 = 0.8%.

.

Cependant, on a vu que cette identification est délicate à cause de l’évolution

lente au début de l’endommagement et que cette approche n’est pas suffisante pour

représenter le démarrage lent au début de l’endommagement. Nous proposons donc

d’introduire l’effet des variabilités et d’identifier ensuite les paramètres Gρ, εr22 et Lc.

4.4 Prise en compte de l’effet de la variabilité sur

les cinétiques d’endommagement

Comme déjà évoqué, la représentation de l’évolution lente du taux de fissuration

au début de l’endommagement est cruciale pour la prédiction des premiers points de

fuite. Le choix de construire les lois d’évolution à partir de l’énergie de fissuration

et la résistance permet d’introduire l’effet de la variabilité sur des paramètres phy-

siques aux échelles pertinentes. Plusieurs sources de variabilités sont présentes dans

le matériau stratifié. A l’échelle de la microstructure, on peut observer des porosités

et des zones plus ou moins riches en résine. Ces défauts peuvent affecter la résistance

et l’énergie de fissuration. La distribution de ces défauts est telle que le caractère

non-local du critère ne suffit pas forcément à les prendre en compte. À l’échelle de

la mésostructure, on peut observer des variations d’épaisseur de couche provoquées

notamment par les gaps inhérents à la fabrication par placement de fibre. Ces dé-
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fauts n’affectent pas l’énergie de fissuration, mais en modifiant la mésostructure, ils

modifient l’effet de l’endommagement sur la raideur de la couche et donc l’énergie

restituée lors de la fissuration.

Ces différents effets pourraient être quantifiés à l’aide d’une approche numérique

micro-méso basée sur l’analyse probabiliste des micro et mésostructures. Pour des

raisons de simplicité, nous avons préféré introduire la variabilité directement sur

les paramètres du modèle sous la forme de distributions phénoménologiques. Les

paramètres affectés par la variabilité sont les résistances εr22 et εr12, ainsi que les

tenseurs d’effet de l’endommagement hxy
22 et hxy

66 (cf. Équation 4.6). Nous avons choisi

de ne pas affecter de variabilité sur l’énergie de fissuration Gρ, car en pratique chaque

fissure transverse se développe instantanément sur l’épaisseur de la couche et une

longueur dans le plan assez importante, ce qui moyenne la valeur de l’énergie et

réduit l’effet des variabilités présentes dans la microstructure. Les variabilités se

présentant sous la forme de défauts, elles ont tendance à abaisser les propriétés

nominales ou idéales (i.e. sans défaut). Ainsi, nous avons opté pour des distributions

asymétriques définies par l’équation suivante :

x → P (x) =
(x− xmin)

α(xmax − x)β

A
(4.19)

avec A =

∫ xmax

xmin

(x− xmin)
α(xmax − x)βdx (4.20)

où α et β sont deux réels positifs qui pilotent la dissymétrie de la distribution, et

A est une constante de normalisation. Les allures des distributions obtenues pour le

paramètre hρ̄1
22 des effets de l’endommagement, et pour la résistance sens transverse

εr22 sont représentées sur la Figure 4.9.

Le comportement avec prise en compte des variabilités est obtenu en effectuant la

moyenne des réponses obtenues dans la plage de variation des paramètres incertains,

pondérée par les densités de probabilité de ces paramètres. En pratique, des jeux de

paramètres sont constitués à partir des distributions illustrées en Figure 4.9, puis

une simulation est réalisée pour chacun des jeux de paramètres. Enfin, la moyenne

de toutes les simulations est réalisée en pondérant chaque résultat par la densité

de probabilité du jeu de paramètre avec lequel il a été obtenu. Cette méthode re-

vient à considérer comme Volume Élémentaire Représentatif un ensemble de cellules

élémentaires endommagées placées en série, soumises à une même déformation ho-

mogénéisée, et ayant des propriétés différentes.

La variabilité de l’effet des endommagements hxy
22 et la variabilité de la résistance

εr22 ont été, dans un premier temps, appliquées séparément à deux stratifiés croisés

pour obtenir la Figure 4.10. Dans cette figure, les courbes en pointillés sont des
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Figure 4.9 – Allures des densités de probabilité pour hρ̄1
22 et εr22 avec α = 0.2 et

β = 2. Les symboles • représentent les valeurs des paramètres utilisées pour obtenir
les courbes tracées en pointillés dans la Figure 4.10.

exemples de réponses obtenues sur une cellule élémentaire (autrement dit, pour une

valeur de propriété), et les courbes en traits pleins représentent la moyenne pon-

dérées de toutes les cellules élémentaires. L’effet de la variabilité de hxy
22 pour des

stratifiés [02/901/02] et [02/903/02] est illustré respectivement par les Figures 4.10(a)

et 4.10(c) (figures de gauche), tandis que les Figures 4.10(b) et 4.10(d) (figures de

droite) illustrent l’effet de la variabilité de εr22 pour des stratifiés [02/901/02] et

[02/903/02]. On remarque que la variabilité de hxy
22 , qui modifie le critère de fissura-

tion en énergie, s’exprime de manière importante dans le cas du stratifié [02/901/02],

donnant lieu a un démarrage progressif, alors que son effet n’est pas sensible pour

le comportement du stratifié [02/903/02]. En ce qui concerne εr22, qui intervient dans

le critère de fissuration en résistance, on observe que sa valeur influe sur le taux

de fissuration des deux stratifiés dans la phase de saturation, mais l’effet de la va-

riabilité de εr22 n’est notable que pour le stratifié [02/903/02], dont la couche à 90°

est constituée de trois plis. Dans les deux cas où la variabilité a un effet significa-

tif (Figures 4.10(a) et 4.10(d)), celui-ci se traduit par un démarrage progressif du

processus de fissuration.
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22 sur le

taux de fissuration transverse d’un stratifié
[02/903/02].

0.6 0.8 1 1.2 1.4 1.6
0

0.2

0.4

0.6

0.8

ε (%)

ρ̄
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Figure 4.10 – Exemple de la prise en compte de la variabilité pour l’évolution du
taux de fissuration transverse.

127



CHAPITRE 4. MODÉLISATION DE LA FORMATION DES RÉSEAUX DE FISSURES
POUR LA PRÉDICTION DES CHEMINS DE FUITE

Table 4.1 – Paramètres identifiés du modèle, (*) valeurs issues de [Huchette, 2005].

critère en énergie critère en déformation forme des distributions

paramètres
nominaux
identifiés

Gρ hρ̄1
22

(*) hρ̄2
22

(*) εr22 Lc α β

120 0.86 2.65 0.8 0.234 0.2 2

unité J.m−2 - - % mm - -

hρ̄1
22 hρ̄2

22 εr22

plage de
variation

min max min max min max
0.43 2.15 1.32 6.62 0.5 0.9

unité - - - - % %
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Figure 4.11 – Résultats expérimentaux et résultats du modèle.

Finalement, l’identification du modèle consiste à déterminer Gρ et Lc, la valeur

moyenne de εr22, ainsi que les écarts types sur εr22 et hρ̄y
22. La forme des distributions

(dissymétrie et progressivité), n’ayant que peu d’effet, a été figée. Dans l’identifica-

tion présentée ici, les paramètres associés au cisaillement (εr12) et au microdélaminage

(Gµ) ne sont pas recherchés car les données expérimentales ne donnent pas d’infor-

mations les concernant. Pour la même raison, la variabilité des composantes hρ̄y
66, h

µ̄
22

et hµ̄
66 du tenseur des effets de l’endommagement n’est pas étudiée non plus.

En suivant les trois étapes proposées dans la Section 4.3 et en ajustant par ité-

ration les deux écarts types, on obtient les valeurs rassemblées dans la Table 4.1.

La Figure 4.11 permet de comparer la réponse du modèle avec les résultats expéri-

mentaux présentés dans le Chapitre 2. Le modèle reproduit parfaitement les seuils

de fissuration avec l’évolution lente du taux de fissuration au début de l’endom-

magement pour les deux épaisseurs de couche. La saturation est également bien

reproduite.
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Taux de fissures

Déformation

couche (d’épaisseur) 2n

couche (d’épaisseur) n isolée

couche n adjacente à la couche 2n

Figure 4.12 – Allure théorique de l’évolution des taux de fissuration dans un stra-
tifié ou deux couches d’épaisseurs différentes se fissurent de manière isolée ou non,
en l’absence de variabilité matériau.

4.5 Interactions entre plis et agencement des fis-

sures

4.5.1 Effet des interactions sur les seuils et les cinétiques

En étudiant la fissuration transverse des plis de différents stratifiés quasi-

isotropes, Huchette a mis en évidence l’interaction entre les endommagements de plis

adjacents [Huchette, 2005]. Ce phénomène a également été observé lors des essais

présentés dans le Chapitre 2 sur la stratification [0/-67.5/+67.52/-67.5/0]. L’appa-

rition de fissures dans une couche peut générer simultanément des fissures dans les

plis adjacents même si leur seuil de fissuration lorsqu’ils sont isolés est plus élevé.

Ces interactions peuvent s’expliquer par la hausse de contrainte engendrée en pointe

de fissure dans le pli adjacent au pli endommagé.

Bien que l’interaction se traduise par un démarrage simultané de la fissuration

dans les deux couches, en pratique, il est difficile de quantifier ces interactions en

termes de taux de fissuration car les fissures engendrées par les interactions sont

courtes (Figure 2.15) et se traduisent par des taux de fissuration très faibles (Fi-

gure 4.12). L’effet des interactions sur les taux de fissuration est donc masqué par

l’effet des variabilités matériaux. Ceci explique que l’effet des interactions ne soit

pas pris en compte dans le dimensionnement des structures composites.
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Toutefois, cet effet des interactions doit être considéré pour le dimensionnement

en perméabilité. Pour le quantifier expérimentalement, un grand nombre d’essais

doit être réalisé. En raison des effets de bord, il parait judicieux de faire appel à la

tomographie plutôt qu’à l’observation sur les bords des éprouvettes. Devant l’am-

pleur de ce travail expérimental, le recours à des essais virtuels semble intéressant.

Il permettrait d’intégrer dans le critère en résistance l’effet des fissures dans les plis

adjacents. Ce travail de modélisation n’ayant pas été réalisé dans le cadre de cette

thèse, et les résultats expérimentaux étant insuffisants pour proposer une loi phé-

noménologique, l’effet des interactions sur les lois d’évolution des endommagements

n’a pas été intégré au modèle.

4.5.2 Effet des interactions sur l’agencement des fissures

transverses et la formation de chemins de fuite

D’après les observations des réseaux de fissures du Chapitre 2, les interactions

entre plis favorisent l’apparition dans les différents plis de fissures regroupées. Ce

phénomène a pour conséquence que l’effet des interactions sur l’agencement des

fissures peut être décrit par le taux de croisement χ ou le taux de croisement réduit

χ̄ des interfaces, tels que définis au Chapitre 2 par les Équations 2.3 et 2.5 :

χi,i+1 =
ncroisements

S
(4.21)

χ̄i,i+1 = χi,i+1 Smotif (4.22)

χ̄i,i+1 =
χi,i+1

ρ̄i ρ̄i+1 sin|θi+1 − θi|
(4.23)

L’évolution de l’agencement des fissures dans deux plis adjacents est sché-

matisée en Figure 4.13. L’étape 4 représente l’évolution vers un réseau de fis-

sures longues, et correspond à un taux de croisement réduit χ̄ tendant vers 1.

Dans ce cas, la surface contenant un croisement tend vers la surface définie par

Smotif = 1/(ρ̄i ρ̄i+1 sin|θi+1 − θi|).
Une autre conséquence du regroupement des fissures est que les croisements

de fissures aux différentes interfaces entre plis sont également regroupés, ce qui

signifie que les fissures forment préférentiellement des réseaux susceptibles d’être

interconnectés. Dans ce cas, on peut borner le nombre de chemins de fuite potentiels

par le plus petit nombre de croisements aux interfaces. La densité de point de fuite

X s’exprime alors comme suit :

X = min
i∈[1,n−1]

(χi,i+1) (4.24)
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4.5. INTERACTIONS ENTRE PLIS ET AGENCEMENT DES FISSURES

étape 1 fissures pli 2
fissures pli 1

étape 1étape 2 fissures pli 2
fissures pli 1

étape 1étape 2étape 3 fissures pli 2
fissures pli 1

étape 1étape 2étape 3étape 4 fissures pli 2
fissures pli 1

Figure 4.13 – Proposition de scénario d’évolution de l’endommagement et de l’agen-
cement des fissures.

La percolation des chemins de fuite potentiels, qui gouverne le nombre de chemins

de fuite effectifs, ne serait alors plus régie que par la connectivité des croisements

de fissures aux interfaces.

Pour modéliser la connectivité des croisements, on peut s’appuyer sur un modèle

qui décrirait les microdélaminages en prenant en compte que les microdélaminages ne

sont pas les mêmes dans les zones de croisement que dans les zones courantes. Comme

observé au Chapitre 2, il est possible qu’il n’y ait pas de microdélaminage dans les

zones courantes et qu’il y en ait de manière localisée dans certains croisements. On

peut également recaler le modèle de prédiction des points de fuite en identifiant par

exemple un facteur de connectivité à partir de mesures du nombre de points de fuite

réalisées avec les dispositifs proposés au Chapitre 3.

4.5.3 Proposition d’un modèle pour prédire les croisements

de fissures et chemins de fuite potentiels

Nous proposons de prédire les chemins de fuite potentiels en nous appuyant sur

le nombre de croisements aux interfaces. Pour cela, la démarche retenue consiste à

construire une loi phénoménologique décrivant l’évolution du taux de croisement ré-

duit χ̄. La variable sélectionnée pour piloter la loi d’évolution doit être nulle lorsque

le taux de fissuration de l’un des deux plis adjacents est nul, puisque dans ce cas

il n’y a pas de croisement possible. Nous avons choisi d’exprimer cette loi en fonc-
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Figure 4.14 – Taux de croisement réduit χ̄i,i+1 en fonction du produit ρ̄i ρ̄i+1 des
taux de fissuration des deux plis adjacents.

tion du produit des taux de fissuration des plis adjacents à l’interface contenant

les croisements de fissures. Les taux de croisement réduits mesurés au Chapitre 2

(Figure 2.24) sont tracés sur la Figure 4.14 en fonction de ce produit.

On remarque que le taux de croisement réduit tend vers une valeur très grande

lorsque ρ̄i ou ρ̄i+1 tend vers zéro. Ceci est dû au fait que la surface du motif Smotif

introduite dans la définition de χ̄ tend vers l’infini lorsque l’un des deux ρ̄ tend

vers zéro. Par ailleurs, comme le montre la Figure 4.13, χ̄ tend vers 1 lorsque les

taux de fissuration atteignent la saturation et que la longueur des fissures devient

très grande. Cette asymptote n’est pas visible sur la Figure 4.14 car le chargement

maximal appliqué à l’éprouvette est bien inférieur à celui pour lequel on atteint la

saturation. À partir de cette analyse, on propose pour la loi phénoménologique la

forme suivante :

χ̄ = 1 +
λ

(ρ̄i ρ̄i+1)γ
(4.25)

où λ et γ sont des paramètres à identifier. Par exemple, en prenant λ = 0.3 et

γ = 0.7, on obtient la courbe tracée sur la Figure 4.14. Pour que la loi soit exploitable

dans le modèle complet, ces paramètres devront être identifiés sur des données plus

représentatives que celles dont nous disposons. En particulier, il faudra étudier l’effet

de la séquence d’empilement sur les paramètres λ et γ, le motif de fissuration et son

évolution étant étroitement liés à l’effet des interactions sur la fissuration.
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4.6. BILAN DE LA MODÉLISATION

Avec cette loi et l’Équation 4.23, on obtient pour le taux de croisement χ l’ex-

pression suivante :

χi,i+1 = χ̄i,i+1 ρ̄i ρ̄i+1 sin|θi+1 − θi| (4.26)

χi,i+1 =
(

ρ̄i ρ̄i+1 + λ (ρ̄i ρ̄i+1)
1−γ

)

sin|θi+1 − θi| (4.27)

La puissance γ de la loi étant inférieure à 1, on a bien un taux de croisement qui

tend vers zéro lorsque le produit des ρ̄ tend vers zéro.

Cette loi phénoménologique a été intégrée au mésomodèle. Cependant, la non

prise en compte de l’effet des interactions entre plis sur les cinétiques d’endommage-

ment, et le nombre trop limité de résultats expérimentaux ne permet pas de proposer

dans ce mémoire une comparaison pertinente entre les essais et les simulations.

4.6 Bilan de la modélisation

Dans ce chapitre nous avons proposé des lois d’évolution des endommagements

basées sur un double critère en énergie et en déformation, en faisant le choix d’un

critère en déformation non local. L’utilisation de ces lois d’évolution construites sur

des paramètres matériau facilite l’introduction de la variabilité qui est à l’origine

du démarrage lent de la fissuration observé dans les essais. Le modèle obtenu ainsi

permet de reproduire les phases d’initiation, de développement et de saturation des

fissures transverses ainsi que l’effet de l’épaisseur des couches.

Les taux d’endommagement servent ensuite de données d’entrée à une loi phé-

noménologique qui décrit l’évolution des taux de croisement et de chemins de fuite

potentiels.

Ces éléments de modélisation s’appuient fortement sur les résultats expérimen-

taux, en particulier les observations par microtomographie. La réalisation d’un plus

grand nombre d’essais permettrait de conforter les choix de modélisation et de vali-

der l’identification des paramètres. Notamment, des essais complémentaires seraient

nécessaires en vue de vérifier si le modèle reproduit correctement l’effet du cisaille-

ment sur la fissuration transverse.

Par ailleurs, en l’état, le modèle ne prend pas en compte les endommagements

diffus à l’échelle microscopique qui sont à l’origine des non-linéarités observées en

cisaillement. Cela pourrait être fait en s’appuyant sur les modèles multi-échelles

proposés par [Ladevèze and Lubineau, 2003, Laurin et al., 2013].

Globalement, étant donné la lourdeur des approches expérimentales, l’utilisation

d’essais virtuels permettrait d’analyser les effets des interactions entre plis ainsi que

la connectivité des croisements et de nourrir ainsi le mésomodèle.
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Conclusion

L’objectif des travaux présentés dans ce mémoire est de fournir un modèle à

l’échelle du pli visant à concevoir et à optimiser des réservoirs en matériau com-

posite stratifié sans liner d’étanchéité. En effet, le développement de tels réservoirs

nécessite un dimensionnement non plus seulement en comportement et tenue méca-

niques, mais aussi vis-à-vis de la perméabilité du matériau. L’étude de la relation

entre endommagement et perméabilité dans les composites stratifiés soulève des

problématiques nouvelles et non-traitées par les études qui visent à développer des

modèles d’endommagement dédiés au dimensionnement des structures composites,

justifiant ces travaux de thèse.

L’état de l’art proposé dans le chapitre 1 a permis de relever plusieurs lacunes

concernant la caractérisation et la modélisation du lien endommagement - perméabi-

lité. En particulier, peu d’informations sont disponibles sur l’agencement des méso-

endommagements en réseaux de fissures, sur la percolation de ces réseaux en chemins

de fuite, ou encore sur la perméabilité associée à ces chemins de fuite. Par ailleurs,

les modèles d’endommagement disponibles ne permettent pas de décrire ces réseaux,

à moins de recourir à une modélisation explicite, coûteuse en temps de calcul et in-

adaptée à un travail d’optimisation et de dimensionnement de structure.

Des méthodes expérimentales et des briques de modélisation ont donc été pro-

posées pour répondre aux problématiques de la caractérisation et de la prévision du

lien endommagement-perméabilité dans les stratifiés.

Bilan sur la caractérisation des réseaux de fissures. Pour affiner la descrip-

tion des endommagements à l’échelle du pli, des observations in-situ par microscopie

optique ont été réalisées sur la tranche polie d’éprouvettes de traction. La longueur

d’observation importante permet de capter un effet statistique dans la formation

des fissures transverses, qui se traduit par un démarrage lent au début du proces-

sus de fissuration. Cette variabilité est attribuable à la présence de défauts dans la

microstructure et la mésostructure.
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La réalisation de coupes micrographiques en profondeur a montré qu’aucun mi-

crodélaminage ne se développe en pointe de fissure transverse, en dehors de ceux

dus aux effets de bord. Cette absence de microdélaminage à cœur peut être liée au

matériau de l’étude, le M21/T700, dont la matrice est ductilisée par des nodules ther-

moplastiques. Les coupes micrographiques ont également mis en évidence l’absence

de méso-endommagement dans des plis soumis principalement à des déformations

de cisaillement. Les éprouvettes [+45/-45]2s présentent cependant des pertes de rai-

deur et des déformations irréversibles importantes, ce qui indique le développement

d’endommagement diffus. L’absence de fissuration transverse en cisaillement n’ex-

clut pas la participation du cisaillement à la fissuration transverse, dans le cas où il

serait combiné à de la traction transverse.

Par ailleurs, des observations ex-situ par microtomographie sous chargement de

traction ont été réalisées sur un stratifié [0/+67.5/-67.5]s dont plusieurs couches

adjacentes se fissurent. Les résultats montrent que la prise en compte des interac-

tions entre les endommagements des différents plis est cruciale pour la prédiction

des premiers points de fuite. Ces interactions affectent à la fois l’agencement des

fissures et les cinétiques de fissuration. La présence ou non de fissures dans les plis

adjacents pilote la longueur et la position des fissures, ce qui signifie que les taux

de fissuration de chacun des plis ne suffisent pas à décrire le taux de croisement des

fissures. On constate également que les fissures des différentes couches se forment

préférentiellement de manière groupée, ce qui favorise les croisements de fissures de

plis adjacents.

Enfin, en réalisant des coupes micrographiques de réseaux de fissures, nous avons

observé que la connectivité des fissures aux croisements est variable et peut même

être nulle pour certains croisements. Cela signifie qu’une succession de croisements

de fissures à travers tous les plis ne constitue pas nécessairement un chemin de fuite.

Pour des taux d’endommagement donnés, la percolation des réseaux de fissures

dépend donc à la fois de l’agencement des fissures, qui gouverne le nombre potentiel

de chemins de fuite, et de l’interconnexion des fissures, elle-même pilotée par la

résistance des interfaces au micro-délaminage.

Bilan sur la mesure de perméabilité et la quantification des points de fuite.

Deux dispositifs expérimentaux ont été proposés pour mesurer la perméabilité et

quantifier les sorties des chemins de fuite. Ils offrent la possibilité d’établir le lien

entre les chemins de fuite potentiels, et les chemins de fuite effectifs. La finalité de ces

dispositifs est de compléter l’identification et de valider des modèles de prédiction des

réseaux de fissures, et par la suite, des modèles d’écoulement. Les dispositifs peuvent
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également servir à qualifier des stratifications à l’issue de la phase de conception.

Les mesures sont réalisées sur des tubes soumis à un chargement soit mono-

axial (dispositif sans effet de fond) soit bi-axial proportionnel ou non proportionnel

(dispositif avec effet de fond). Un soin particulier a été accordé à la conception des

dispositifs dans le but de garantir l’étanchéité tout en maîtrisant les perturbations

générées sur les tubes testés par les systèmes d’étanchéité et d’introduction des

efforts. La méthode de mesure proposée pour obtenir la perméabilité, qui consiste à

mesurer la variation de pression interne du tube en fonction du temps, fonctionne

quel que soit le gaz utilisé et est compatible avec la localisation des points de fuite

sur la surface extérieure des tubes.

Les résultats obtenus avec le dispositif sans effet de fond indiquent que les défauts

de la mésostructure constituent des sites préférentiels pour la formation de chemins

de fuite, et qu’une densité surfacique d’environ 15 chemins de fuite par mètre carré

engendre une augmentation de la perméabilité de plusieurs ordres de grandeur. Le

dispositif avec effet de fond, plus compliqué à mettre en œuvre, est encore en cours

de validation.

Bilan sur la prédiction du nombre de chemins de fuite par un mésomodèle.

Le mésomodèle développé a pour objectif de permettre la conception d’un réservoir

sans liner en optimisant les orientations et les épaisseurs de plis. Pour cela, il doit

prévoir la formation des réseaux de fissures mésoscopiques, le nombre de réseaux

traversant l’épaisseur, ainsi que leur connectivité. Ces éléments sont suffisants pour

comparer différentes solutions de réservoirs. La prévision de l’ouverture des chemins

de fuite et du débit de fuite permettraient toutefois d’affiner la conception.

Les lois d’évolution de l’endommagement du modèle sont basées sur un double

critère en énergie et en déformation. Un critère non local en déformation est intro-

duit pour prendre en compte l’effet de la redistribution des déformations induite

par la présence des fissures. Cela signifie qu’après création d’une fissure, et donc

augmentation du taux de fissuration, la déformation homogénéisée à l’échelle du pli

doit augmenter pour que le critère en déformation reste vérifié dans le pli. Ainsi, le

critère en déformation intervient durant tout le processus de fissuration transverse.

Les lois d’évolution étant construites sur une description physique des phéno-

mènes, un variabilité est introduite sur les paramètres matériaux du modèle d’en-

dommagement. Les résultats obtenus reproduisent bien les trois phases observées

expérimentalement : démarrage lent, développement puis saturation de l’endomma-

gement pour différents épaisseurs de couche.
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Une démarche a ensuite été proposée pour prédire phénoménologiquement les

taux de croisement en s’appuyant d’une part sur les taux d’endommagements ob-

tenus avec le modèle, et d’autre part sur les résultats expérimentaux extraits des

observations par tomographie, afin d’aboutir au nombre de chemins de fuite poten-

tiels.

Travaux complémentaires et perspectives sur la caractérisation des ré-

seaux de fissures. Tout d’abord, à court terme, des travaux complémentaires

sont nécessaires pour combler certains manques dans la caractérisation présentée

dans le premier chapitre de ce mémoire. Notamment, des essais sur des stratifi-

cations comportant les mêmes orientations et se différenciant uniquement par la

position relative des plis qui se fissurent permettraient de quantifier l’effet des inter-

actions, aussi bien en ce qui concerne les cinétiques de fissuration que l’agencement

des fissures.

Les stratifications envisagées pour cela sont du type [0/+θ/0/-θ]s et [02/+θ/-

θ]s avec 45°< θ < 90. Les couches se fissurant sont soit séparées par des plis à

0° et ne pourront pas interagir, soit adjacentes et pourront interagir. L’observation

des réseaux de fissures devra se faire par tomographie sous charge et sur des zones

plus importantes que celles analysées dans le Chapitre 2 pour capter les effets des

variabilités. Un protocole permettant de générer les endommagements in-situ dans

le tomographe et de maintenir une déformation constante pendant les mesures devra

être développé pour maîtriser le coût et la durée des essais.

Expérimentalement, la question de la distinction entre les réseaux de fissures

agencés de manière à traverser toute l’épaisseur du stratifié et les chemins de fuite

effectifs pourra être traitée de deux manières. Tout d’abord, il serait envisageable

d’utiliser la tomographie haute résolution (synchrotron) pour étudier la morphologie

des croisements, ce qui nécessiterait toutefois un grand nombre d’observations pour

être représentatif des différentes morphologies de croisements. Une autre solution

consiste à évaluer en moyenne la connectivité des réseaux de fissures en quantifiant

directement la densité de points de fuite lors des essais de perméabilité. Cette valeur

pourrait alors servir à recaler phénoménologiquement le mésomodèle en définissant

un taux de connectivité.

Enfin, les essais réalisés ne permettent pas d’évaluer entièrement l’effet du ci-

saillement plan sur la fissuration transverse, tant sur les critères en déformation et

en énergie que sur les interactions. Des essais sur des stratifications du type [+θ/-θ]s,

[+θ/0/-θ]s ou [0/+θ/0/-θ]s avec 45°< θ < 90 permettraient d’introduire différentes

proportions de cisaillement. Il est cependant important de rappeler que ces stratifica-
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tions sont sujettes à des effets de bords et que cela implique, pour quantifier les taux

de fissures à cœur, des observations au microscope après coupe ou par tomographie.

Ce travail recoupe celui proposé ci-dessus sur l’effet des interactions.

Travaux complémentaires et perspectives sur la prévision des chemins et

débit de fuite. La quantité d’information requise pour identifier un mésomodèle

de prédiction des chemins et du débit de fuite d’une part, et la lourdeur des pro-

tocoles expérimentaux à mettre en place pour accéder aux informations pertinentes

d’autre part, conduisent à compléter les essais physiques par des expérimentations

numériques aussi appelées essais virtuels. Ces essais virtuels consistent à réaliser des

simulations à l’échelle micro ou méso sur des cellules endommagées.

Avec cette démarche, les essais physiques deviennent parcimonieux puisqu’ils

sont utilisés pour identifier et valider les simulations. Cette approche est déjà uti-

lisée dans ces travaux de thèse à travers les simulations sur des cellules en deux

dimensions comportant un seul pli endommagé. L’idée serait d’étendre ces simu-

lations à des cellules en trois dimensions comportant plusieurs plis endommagés

afin d’étudier l’effet des interactions. Ces simulations pourraient être utilisées pour

corriger le critère non-local en déformation mais également pour définir les énergies

restituées en fonction de la longueur des fissures dans le plan de stratification en pré-

sence de fissures dans un pli adjacent. La longueur moyenne des fissures deviendrait

un paramètre du mésomodèle utilisé pour définir le taux de croisement à chaque

interface.

D’autres simulations représentant explicitement les constituants de la microstruc-

ture (fibres et matrice) pourraient permettre d’étudier les conditions conduisant ou

non à la connexion des fissures transverses entre deux plis adjacents. Une étude

statistique sur différentes morphologies de microstructure permettrait d’identifier

un taux de connectivité moyen à l’échelle mésoscopique. Concernant la prédiction

du débit de fuite, en appliquant une démarche similaire, des simulations d’écoule-

ment sur des cellules endommagées pourraient servir à identifier un mésomodèle de

perméabilité.

Perspectives technologiques et exploitation industrielle. Au-delà de ces

perspectives dans la continuité directe du travail réalisé, cette thèse suscite des

réflexions et des perspectives technologiques et scientifiques plus larges.

Les observations réalisées ont montré que certains croisements entre fissures de

plis adjacents ne présentaient pas de connexion. Ce constat peut sans doute être

attribué aux nodules thermoplastiques présents dans la matrice M21 qui augmentent

la ductilité aux interfaces et repoussent ainsi l’apparition des microdélaminages. Les
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prochaines études porteront sans doute sur une autre matrice ne présentant pas de

nodules thermoplastiques. Il faudra évaluer la différence de comportement induit par

ce changement et l’intégrer éventuellement dans les critères de choix du matériau

dans les futures applications.

Ces travaux de thèse ont confirmé l’effet de l’épaisseur des couches sur la fissu-

ration : plus la couche est fine, plus le seuil de fissuration est élevé. Les plis fins

d’épaisseur inférieure à 0.1 mm désormais disponibles sur le marché sont donc de

bons candidats pour améliorer la perméabilité. Cependant, le surcoût engendré par

l’augmentation du nombre de plis à déposer conduirait à utiliser un ou quelques

plis fins pour créer une barrière de plis non fissurés, et des plis plus épais pour le

reste de la stratification. Ce concept de pli barrière doit toutefois être validé car

les interactions entre les endommagements de plis adjacents pourraient disqualifier

cette stratégie. L’absence de fissuration transverse lorsque le cisaillement est pré-

pondérant sur le chargement transverse pourrait être également exploitée pour créer

un pli barrière.

Le concept de pli barrière conduit à choisir des orientations et éventuellement des

épaisseurs de pli repoussant jusqu’au chargement maximal la fissuration transverse

dans au moins un pli. L’optimisation de la conception consiste alors à définir le

nombre, ainsi que l’orientation et l’épaisseur de chaque pli afin de vérifier à la fois

les critères de résistance et de perméabilité tout en minimisant le coût engendré par

l’utilisation des plis fins. Le nombre de configurations possibles étant considérable,

cette optimisation nécessite le recours à des outils adaptés tel que les algorithmes

génétiques. Un premier travail a été réalisé dans ce sens [Wahl et al., 2014].

Enfin, parmi les ergols stockés dans les réservoirs de lanceur, la plupart se trouve

à des températures très faibles (oxygène liquide : -183°C). Ces conditions de cryogé-

nie ont deux effets principaux : la génération de contraintes et de déformations en

raison de la différence entre les coefficients de dilatation des fibres et de la matrice,

mais également la modification des propriétés mécaniques. En effet, les faibles tem-

pératures accentuent la fragilité des résines polymères. Ainsi, en collaboration avec

le CNES et ArianeGroup, une thèse a démarré en mars 2017 pour étendre aux tem-

pératures cryogéniques les résultats obtenus à température ambiante. La première

étape consistera à vérifier, comme le suggèrent certaines références bibliographiques,

que les mécanismes d’endommagements sous sollicitation thermomécanique à froid

sont similaires à ceux obtenus à température ambiante. Pour cela, des observations

de l’endommagement après chargement thermomécanique seront réalisées. Si c’est

le cas, les modélisations existantes pourront être utilisées à condition d’identifier

l’ensemble des paramètres matériau sur la plage de température visée. Ceci consti-
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tuera la seconde étape. Dans ce cadre, les essais virtuels évoqués précédemment sur

cellules en trois dimensions comportant plusieurs plis endommagés pourront être

mis en œuvre. Enfin, les dispositifs de mesure de perméabilité seront adaptés afin

de réaliser des mesures à basse température dans un congélateur cryogénique. La

conception des montages devra alors être entièrement revue afin de maîtriser les

dilatations différentielles.
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CARACTÉRISATION ET MODÉLISATION DES RÉSEAUX DE FISSURES POUR LA 
PRÉDICTION DE LA PERMÉABILITÉ DES RÉSERVOIRS COMPOSITES 

STRATIFIÉS SANS LINER  

RESUME : La conception de réservoirs composites sans liner pour les lanceurs spatiaux 
nécessite d’étudier la relation entre endommagement et perméabilité dans les matériaux 
composites stratifiés pour proposer des solutions répondant à la fois aux critères fonctionnels 
de résistance et de taux de fuite. L’objectif de cette étude est de fournir une description 
pertinente de l’évolution de l’endommagement à l’échelle mésoscopique (i.e. à l’échelle du pli), 
et des réseaux de fissures en résultant, afin de prédire l’apparition de fuites à travers les 
composites stratifiés. Pour ce faire, la démarche mise en œuvre combine modélisation de 
l’évolution de l’endommagement et essais mécaniques et de perméabilité. Dans un premier 
temps, des procédures expérimentales spécifiques s’appuyant sur des observations par 
microscopie optique et par microtomographie sous chargement de traction sont proposées pour 
caractériser les interactions et l’agencement entre les endommagements des différents plis en 
termes de seuil de fissuration, de longueur et de position relative des fissures mésoscopiques. 
Ensuite, pour caractériser la percolation des fissures qui transforme des réseaux de fissures en 
chemins de fuite, une méthode de mesure de la perméabilité et deux dispositifs expérimentaux 
sont proposés pour réaliser des mesures de perméabilité sur des tubes sous chargement 
mono-axial d’une part et bi-axial non-proportionnel d’autre part. Pour les deux chapitres 
expérimentaux, des résultats obtenus pour différents stratifiés carbone époxy mis en œuvre par 
placement de fibres automatisé sont présentés. Enfin, un modèle d’endommagement multi-
échelles basé sur les énergies de fissuration est introduit pour décrire les cinétiques des 
endommagements mésoscopiques, et des pistes de réflexion pour le développement d’un 
méso-modèle de prédiction des densités de points de fuite sont données. 

Mots clés : composite stratifié, endommagement, fissuration transverse, perméabilité, chemin 
de fuite. 

CHARACTERISATION AND MODEL OF CRACK NETWORKS TO PREDICT 
PERMEABILITY IN LINERLESS COMPOSITE VESSELS  

ABSTRACT : The design of liner-less composite pressure vessels for spatial launchers requires 
studying the relation between damage and permeability in laminates in order to offer solutions 
which fulfill strength and leak rate requirements. This study aims at providing a relevant 
description of damage growth and the resultant network at the meso-scale for leakage 
prediction. To do so, damage growth modelling is coupled with mechanical and permeability 
characterization. Two mains issues are addressed: crack network formation, by characterizing 
and modeling the growth and organization of cracks, and percolation and its effects on 
permeability, which is addressed by permeability measurement and leak path quantification. 
Several experimental methods based on optical microscopy and micro-tomography 
observations under tensile loading are proposed. These methods aim at evaluating the damage 
interaction and pattern of different plies in terms of cracking threshold, cracks length and 
relative location. Besides, two experimental setups are proposed to assess permeability 
evolution and percolation of cracks in pipes submitted to mono-axial or bi-axial loading. The 
results obtained for several carbon epoxy laminates manufactured by Automated Fibre 
Placement (AFP) are presented. At last, a multi-scale damage model based on energy release 
rates and finite fracture mechanics is introduced and key issues for developing a damage meso-
model dedicated to the prediction of leak path density are established. 

Keywords : Laminated composites, damage, transverse cracking, permeability, leak path. 
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