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Introduction

Actuellement, la menace qui pése sur notre enr@orent, en raison de l'utilisation d’énergies
fossiles (pétrole, gaz, carbone), devient de plugples pressante. Cette menace ne contribue pas
seulement a épuiser les réserves naturelles maighee aussi a augmenter les gaz a effet de serre
les émissions polluantes. Les énergies propresgiéseagui produisent une quantité faible de polisan
sont essentiellement requises pour remplacer Isemegs énergétiques actuels. Parmi les candidats
potentiels, I'hnydrogéne apparait comme un vecteergétique particulierement intéressant car ibest
la fois inépuisable, non polluant et peut étre pibd partir de I'eau. L'utilisation de I'hydrogene
moyennant des convertisseurs efficaces comme les @icombustible (PAC), constitue un vecteur
énergétique prometteur dans I'optique de la cootnu de véhicules propres (ZEV : Zero Emission
Vehicle). L’hydrogéne devrait donc jouer dans l'mveun rdle important dans le cadre du
développement durable.

Pour que I'hydrogene puisse réellement devenietdeur énergétique de demain, il faut qu'il
soit disponible a tous moment. Dans ce contextérenati point des modes de transport, de stockage et
de distribution efficaces, représente un enjeuiatuBujourd’hui, le stockage de I'hydrogene rekte
solution la plus satisfaisante dans l'attente deci$igations techniques et économiques des inalsstri
qui soient stables. Il existe trois stratégiesédéhtes de stockage selon I'état de I'hydrogenealéso
liquide et gazeux). Son conditionnement sous fomgageuse reste néanmoins l'option la plus
prometteuse. Le stockage sous forme de gaz compgrine tres hautes pressions apparait a I'’heure
actuelle comme la solution présentant le meilleomgromis en termes de densité massique et
volumétrique.

Des progreés concernant le mode et les pressioadkage ont été faits en passant de 200 bar
a 350 bar dans le cas des bouteilles distribuérs tiadustrie. A présent, les développements se
tournent vers des réservoirs pouvant supporterpdessions de 700 bar. Les réservoirs de stockage
gazeux hyperbare peuvent étre classés en quadigodats selon leurs matériaux constitutifs.

- Les réservoirs de «type |» sont entierement mhgias. Ces réservoirs présentent
I'inconvénient d’avoir une masse importante et iamhss densités de stockage faibles (de
I'ordre de 1.2%). Par ailleurs les pressions maémde stockage sont limitées a 300 bar.

- Les réservoirs de «type Il » sont métalliques awecfrettage en partie cylindriqgue. Ces
réservoirs présentent néanmoins les mémes inca@némue ceux de type |. En dépit d’'une
densité de stockage supérieure (1.4%) grace a inmeution de masse, I'augmentation de
pression de stockage reste mineure.

- Les réservoirs de « type lll » sont en matériauxposites avec un liner (revétement interne)
métallique. Cette combinaison permet d’atteindre ghessions plus élevées (jusqu’a 700 bar).
Les principaux inconvénients se situent au nivealadésistance a la fatigue qui reste encore
faible tandis que la masse de I'ensemble demeuw@elevée.

- Les réservoirs de «type IV » sont des réservairs@mposites (principalement en fibres de
carbone) avec un liner en polymeére (thermoplastmuwehermodurcissable). Dans ce cas, le
liner ne supporte par la charge, il assure seuleti@anchéité a I'hnydrogéne. Les propriétés
particulieres des polymeres permettent d'allongersidérablement la durée de vie en fatigue
du réservoir et leur faible densité permet de diminla masse totale de I'ensemble. Cette
combinaison permet d'atteindre des niveaux de fmesélevés comparables a ceux des
réservoirs de type lll (700 bar). Le stockage tgdrogene de type IV est a I'heure actuelle la
technologie la plus avancée.

Bien que le développement des réservoirs de typaitl débuté au CEA en 1998, a I'heure
actuelle la solution la plus satisfaisante, contptes de I'ensemble des spécifications techniques et
economiques formulées par les industriels, n'estguecore définie. Au-dela de I'acceptabilité seceal
court et long terme de ces systemes, un résenalidimensionné peut avoir des conséquences tres
préjudiciables en termes de sureté, de fiabilit®, pgrformance et de colt. Pour améliorer les
performances et la durabilité des réservoirs, degrps sont encore nécessaires.

C’est dans ce contexte que s'inscrit ce travailtttisse. Nous avons étudié le stockage de
I'hydrogéne dans des réservoirs de type 1V, en cwitgs carbone/époxy pour des applications dans le
domaine des transports. Notre objectif est d'idiemties mécanismes d’endommagement spécifiques
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des différents constituants des réservoirs, derméter leur durabilité en conditions normales de
service (hors accident/incident) et de rétroagirasi technologies, outils de conception, d’élationa
de caractérisation voir de qualification de cesmésrs.

Pour atteindre ces objectifs, différentes étapat &@é nécessaires: (i) caractériser le
comportement mécanique et physigue des matériauksést (i) suivre [I'évolution des
endommagements au cours des chargements quagiistatiinsi que la durabilité en températures
extrémes (-40°C a 85°C), (iii) effectuer des sirtialess multi-echelles afin de développer des bases d
données liées aux propriétés physiques des matétad leur endommagement puis (iv) fournir aux
bureaux d’études des lois de comportement et d&sex de dimensionnement pour la simulation des
réservoirs complets.

L’ensemble de cette démarche est présenté dan¥owire de thése et s’articule en huit
chapitres :

Les chapitres 1 et 2, porte sur la présentationahiiexte industriel et du matériau étudié. Le
premier chapitre aborde brievement la concepti@régervoirs en composite puis les problemes et les
objectifs industriels de I'étude. Le deuxiéme chapiraite de généralités sur les matériaux cong®si
a matrice thermodurcissable renforcée par dessfitbeecarbone continues, pour ensuite se focaliser s
les différents mécanismes d’endommagement des @tepoEnfin, nous présentons le procédé de
fabrication du réservoir, les éléments constitdtfies mécanismes d’endommagement associés.

Les chapitres 3, 4 et 5, envisagent la caracté@msdes matériaux constitutifs du réservoir en
composite. Le troisieme chapitre présente la céraetion associée au matériau composite. Elle
débute par la détermination de la distributionaledntrainte a rupture des fibres de carbone sésli
par I'essai sur fibre unitaire. Cette distributieat nécessaire pour établir le modéle de rupture du
composite par une approche probabiliste. La caiaation du comportement du composite est ensuite
effectuée a l'aide d’essais de traction jusqu’aurgy aux différentes températures, sur des éptmsve
composite ayant les séquences d'empilement classifdg), (90%) et (45%). Ces essais, effectués a
trois températures, permettent d’obtenir la mattieeigidité d’'un composite orthotrope. Cette nuatri
permet de connaitre le comportement élastique damporte quelle direction de sollicitation via la
théorie des stratifiés. Pour les endommagement®hposite, les trois modes d’endommagement sont
étudiés en utilisant les trois séquences)(d0%, 90%)s et (0%, +30%)s dédiées respectivement a la
rupture de fibres, a la fissuration matricielleaatdélaminage. La microscopie optique et la teahniq
d’émission acoustique (EA) ont été utilisées pdudiér la cinétique de ces endommagements. Leur
évolution selon la température et leur influencelswcomportement du composite ont été examinés.
L'identification de la température de transitiorireuise est réalisée a l'aide de I'analyse thermique
DMTA. La fraction volumique est identifiée par ays¢ d’'image et par pyrolyse, afin d’avoir la
distribution de la fraction volumique a différentéshelles dans une plague composite. Cette
distribution est également intégrée au niveau ddéateoprobabiliste.

Le quatrieme chapitre porte sur la caractérisadiorcomportement mécanique de I'embase et
du liner. Ces deux éléments secondaires du résecamnposite jouent un r6le important pour
I'étanchéité a I'hydrogéne. Les comportements daterimux de ces deux constituants sont déterminés
a l'aide d’essais de traction jusqu’a rupture. loenportement du liner en matériau polymeére étant
sensible a la température, des essais sont effeatdé@férentes températures. La liaison embase-lin
est caractérisée a l'aide du dispositif expérimergpécifique dit « Arcan-Mines » dispositif
particulierement bien adapté pour I'étude des fiaters. Les parametres du critere de décollement
embase-liner sont déterminés avec ce montage.

Le cinquiéme chapitre présente I'étude sous pyesdu réservoir composite 2L. Les deux
campagnes d'essais de pressurisation réaliséefpentnde mettre en évidence I'état de déformation
lors de la mise en pression des réservoirs. Deaestd’essais ont été effectués. Le premier consiste
des charges-décharges a température ambiante uk@nhe est un essai de fluage a 750 bar et a une
température de 85°C pendant 24h. Pour le prenper dyessai, plusieurs moyens de mesure de I'état
de déformation ont été utilisés: capteur LVDT, jesigrésistives de déformation et corrélation
d'images. Ces techniques permettent d’analyserchesnps de déformation locaux et globaux en
plusieurs endroits du réservoir. Le capteur deat&phent LVDT est le seul moyen de mesure de |'état
de déformation utilisé dans le cas de I'essai &8%°évolution de I'endommagement a été suivie par
émission acoustique. Comme pour I'éprouvette labor la fraction volumique du réservoir a été
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identifiee en utilisant deux techniques: analysenages et pyrolyse. La fraction volumique du
réservoir a été comparée a celle d'une plaque csitepo

Les chapitres 6, 7 et 8 sont consacrés aux siragkatinumériques en utilisant les
comportements caractérisés ainsi que les connassates endommagements associés. Le sixieme
chapitre présente le modéle de rupture du compepsitd’'approche probabiliste établie a I'aide du
calcul multi-échelle par élément finis. Cette medeélst compatible avec l'architecture composite
présentant la rupture des fibres comme mode d’endyement principal. La distribution de la
contrainte a rupture des fibres de carbone, carsétea I'échelle microscopique, est utilisée pour
prédire la rupture du composite a I'échelle pluange dite macroscopique représentée par I'éprauvett
de laboratoire. Le VER (Volume Elémentaire Représdh est défini en prenant en compte la
distribution de la contrainte a rupture des fibdesfraction volumique et I'arrangement des fibres.
L'effet du changement de la taille du VER est @iz compte par la distribution de la fraction
volumique a différentes échelles. La chute dedulité du VER rompu est également prise en compte.
La méthode multi-tirage est introduite afin de phenen compte toutes les variations du matériau.
L’effet de la température est ensuite introduitslan modele via le comportement de la résine. En
utilisant les résultats expérimentaux obtenus esiéprouvettes composites, ce modeéle est finalement
validé.

Le septieme chapitre s’intéresse a la simulatiomérique du réservoir composite. Les
objectifs visent a prédire la pression d'éclatemeéuntréservoir ainsi que sa raideur, (a savoir le
déplacement global axial et radial du réservoie) chlcul d’éclatement par éléments finis est réais
introduisant plusieurs modéles d’endommagemeny le(icritere d’amorcage du délaminage aux
interfaces composites, (ii) la dégradation parufiggon transverse, (iii) la dégradation par le gled
probabiliste de rupture des fibres, (iv) le critéle décollement de l'interface embase-liner etldv)
plastification de I'embase. L’évolution de Il'angldes couches composites due au procédé
d’enroulement filamentaire dans le déme, est égatemris en compte. La rupture des fibres étant
considérée comme le mode prépondérant dans I'éeatiedu réservoir, la rupture des fibres sera
considérée comme le mécanisme d’endommagement sioneant pour simuler I'éclatement du
réservoir. Les jeux entre les interfaces des natgrdans les zones du déome, considérés comme des
défauts de fabrication, sont pris en compte afexpliquer les non linéarités du début de mise en
pression. Enfin, la comparaison entre le modelbairidiste et le critere déterministe d’Hashin mentr
que le modele progressif probabiliste donne unespra d’éclatement du réservoir composite trés
voisine de son homologue.

Apres la mise en place doutils numérigues fiabtepables de prédire I'éclatement du
réservoir composite, Le huitiéme chapitre portel'syaplication de ces outils numériques. Il présent
l'utilisation des outils numériques permettant demer des recommandations pour les différentes
parties du réservoir: embase et coque compositbut principal des recommandations est d’améliorer
les performances du réservoir en minimisant leewal des variables d’endommagement et de
diminuer la masse du composite liée directememétide réservoir. Un des problemes est le choix de
la géométrie et du matériau de I'embase. L'embaséait pas étre plastifieée pour assurer la dutébili
de la liaison embase liner d’'un point de vue mépamiet éviter les fuites. La configuration de lgu®
composite issue d’une technique d’'optimisation,peeposée afin de minimiser la masse de la coque
composite tout en conservant la pression d'éclatéméne démarche d’optimisation « déterministe-
probabiliste » est introduite en bénéficiant devdlstage de chacune des approches. Parmi toutes les
solutions, un réservoir optimisé est finalemergmat

Pour terminer, on mentionnera que cette étude éa rétlisée dans le cadre projet
ENDEMAT (ENdommagement DEs MATériaux constitutifs des n&sies de stockage gazeux de type
IV), financé par 'ANR (réseau ANR-08-PANH-007),sasiant les industriels AIR LIQUIDE, le CEA
et la société RAIGI, ainsi que des laboratoiresetderche : 'TENSAM et le Centre des Matériaux de
I'Ecole Nationale Supérieure des Mines de Paris.
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|. Contexte industrielle de la thése

Chapitre |

Contexte Industriel de la these

Dans ce chapitre, nous présentons brievement l&egion des réservoirs en composites puis les
problémes et les objectifs industriels de I'étude.

Sommaire

I.1 Conception des réservoirs en composites
1.2 Problemes et objectifs de I'étude
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|. Contexte industrielle de la thése

I.1 Conception des réservoirs en composites

Aujourd’hui un « moteur dit propre a rejet d’eaast réalisé grace a de I'hydrogene comprimé
stocké dans un réservoir hyperbare en compositeuiisation associée a des convertisseurs efficac
comme les piles & combustible (PAC), constitue esteur énergétique prometteur dans une optique de
construire des véhicules dits propres (ZEV : Zemaigsion Vehicle). La molécule d’hydrogene que
nous utilisons le plus couramment a I'avantagere’particulierement énergétique : 1 kg d’hydrogéne
libére environ 3 fois plus d'énergie qu’ 1 kg d'esse (soit 120 MJ/kg contre 45 MJ/kg pour
'essence). Cependant, comme I'hydrogéne est Ie [dger des éléments, il occupe a poids égal,
beaucoup plus de volume qu'un autre gaz. Ainsi,rgmoduire autant d’énergie qu'avec 1 litre
d’essence, il faut 4.6 litres d’hydrogene compramé00 bar (la pression optimisée en termes de masse
par volume pour I'hydrogéne comprimé [Chapelle etr€ux, 2006]). Ces volumes importants
représentent une contrainte pour le transport &fblekage embarqué sous forme gazeuse.

L’avantage des réservoirs composites est leurdégeUne comparaison des masses par unité
de volume montre qu'un réservoir en composite priesene masse inférieure de 25 a 75% a celle d'un
réservoir en acier du méme volume. De méme, unv@iseen fibres de carbone a liner polymeére
permet de gagner 4% de masse par rapport a sorldgurea liner aluminium.

Les réservoirs composites de type IV a liner p@samsont de plus en plus légers, moins chers
et ont des durées de vie supérieures (absenceigieefat de fluage du liner) que les réservoirser|
aluminium. Des progrés sont surtout recherchés tam®mposite (tenue a la pression) et le liner
polymeére (barriere d’hydrogene). Ces deux élémsoit essentiels dans les réservoirs de type IV, le
troisieme étant constitué par les embases pernédtaonnexion de remplissage.

L’assemblage du liner polymere avec les embaséalligaées est réalisé en premier lieu par
rotomoulage réactif. La coque composite externeeestiite déposée sur l'intégralité de la surface du
liner par enroulement filamentaire (Figure 1.1). tauche imprégnée de résine est appliqguée sur le
liner par un mouvement d'aller-retour qui permadldénir suivant les différents types d’enroulements
nécessaires, le bobinage complet du réservoir.égaence d’empilement retenue pour le composite
dans le cas d’'un bobinage complet peut varier jusc0° par rapport a I'axe du réservoir selon la
géométrie souhaitée. Dans le cadre d’'une optirisatu réservoir, la séquence d’empilement joue un
role important au niveau de la coque composite é@ehent est majeur en termes de masse et de co(t.

Coque composite Liner polymeére
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Figure I.1 - Schéma des composants d’un réservoir de type IV
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|.2 Probleme et objectifs de I'étude

A T'heure actuelle, le stockage de I'hydrogéne eyaz sous trés haute pression dans les
réservoirs de type IV est la technologie la plusumea Les développements menés par le CEA depuis
1998 ont déja obtenu des résultats prometteursydoml., 2008], [Nony et al., 2009]. Cependant le
frein majeur qui s’oppose au développement a gréatielle des piles & combustibles (PAC) reste le
prix de ces réservoirs, encore tres élevé et pasémuent pénalisant pour tout déploiement
commercial.

Traditionnellement, la conception, la fabricatitmgualification et I'exploitation des systémes
de stockage du gaz comprimé sont aujourd’hui gradeiment réalisées selon des méthodes empiriques
basées sur des retours d’expérience du gaz ndGiN)l avec des pressions de service pour la trés
grande majorité de moins de 300bar. Par aillearsuperposition de plusieurs coefficients ou marges
de sécurité lors de la conception ou de I'élabonaties réservoirs a trés haute pression, le masgue
consensus et de recherche sur une procédure dicqtiah et/ou de ré-épreuve adaptée aux résexvoir
composites sont autant de facteurs qui témoigness ldcunes de connaissances relatives a
'endommagement et a la durabilité des matériawstitutifs des réservoirs composites. L'étude des
trois composants principaux est nécessaire (la eatpmposite, le liner polymére et I'embase
métallique) aussi bien que I'étude des interfaces rdatériaux et de I'ensemble du réservoir complet
(Figure 1.2).

L'objet de ce travail de these est d’abord de atérsser le comportement mécanique et
physique des matériaux de l'étude et d’analyserslendommagements au cours de chargements
quasi-statiques ainsi que leur durabilité pour tdespératures d'utilisation extréme (-40°C a 85°C).
Enfin, nous allons proposer un critére d’endommaagenfiable, adapté aux réservoirs de stockage
hyperbare de I'hydrogéne de type IV en effectuas simulations multiéchelles en accord avec les
propriétés physiques des matériaux.

Interfaces des matériaux

Liner thermoplastique
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Figure 1.2 - Schéma de présentation de I'étude
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

Chapitre Il

Présentation du matériau et du réservoir

Dans ce chapitre, nous présentons le matériau ceitgpa matrice thermodurcissald¢ également le
réservoir de I'étude avec ses trois composantscipaux.

Sommaire

II.1 Les matériaux composites en général
[1.1.1 Les fibres de carbone
[1.1.2 Les matrices époxy
I1.1.3 Les composites stratifiés
[1.1.3.1 Les échelles usuelles de travail
[1.1.3.2 Les différents reperes liés aux stratifiés
[1.1.3.3 Comportement mécanique du pli unidireatiein
11.1.3.4 Endommagement et mécanismes d’endommagemen
[I.2 Les réservoirs bobinés en composite
[1.2.1 Enroulement filamentaire
I1.2.2 Endommagement dans les réservoirs composites
[1.2.3 Fabrication du réservoir dans le cadre daitle
[1.2.3.1 Description du procédé de fabrication
11.2.3.2 Contrdle de réservoir fabriqué
11.2.3.3 Les matériaux composites représentatifs
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

II.1 Les matériaux composites en général

Un matériau composite peut étre défini comme wemblage de plusieurs matériaux de
natures différentes [Berthelot, 2012], [Bunsell R¢nard, 2005], [Renard, 2005], en général une
matrice et un renfort fibreux. Le renfort apporteraatériau composite ses performances mécaniques
élevées (module et limite d’élasticité, résistane&canique...) alors que la matrice a pour réle de
transmettre aux fibres les sollicitations mécansgextérieures et de les protéger vis-a-vis des
agressions extérieures.

[1.1.1 Les fibres de carbone

Les fibres de carbone utilisées comme renfortgmi&nt un comportement élastique linéaire
avec une tres bonne tenue thermique et un tréke fadefficient de dilation. Elles sont fabriquées a
partir du précurseur polyacrylonitrile (PAN) parfmanisation en atmospheére inerte. On trouve deux
principales classes de fibres, selon leurs caiatitgres mécaniques qui découlent directementute le
mode d’élaboration :

- les fibres haut module (HM) ayant typiquement urdaie compris entre 300 a 600 GPa pour
une résistance a la rupture comprise entre 35800 MPa ;

- les fibres haute résistance ou ténacité (HR ou dya@nt typiquement une résistance comprise
entre 3000 et 7500 MPa avec un module généraleroemtris entre 200 et 300 GPa.

Dans le cadre de cette étude nous utilisons dessfilaute résistance de type T700SC de chez
Toray™. Cette fibre est reconnue comme celle ayant lellenei rapport «performance
mécanique/prix pour les réservoirs de stockage embarqué derblygthe gazeux haute pression (700
bar). Les propriétés physigues et les caracténssignécaniques moyennes (données fabricant) sont
présentées dans le Tableau II.1.

Propriétés physiques
Masse volumique (g/ch 1,80
Diametre des filaments (um) 7
Propriétés mécaniques
Module d'Young (GPa) 230
Contrainte a rupture (MPa) 4961
Allongement a rupture (%) 1,80

Tableau II.1 - Propriétés de la fibre de carbone T700SC

La fibre de carbone a la particularité de prégsedés valeurs assez dispersées a rupture. La
résistance a rupture tend a diminuer avec des tngue fibres croissantes. Ceci s’explique par la
présence de défauts le long de la fibre, lesquelgi@ent que plus la longueur de la fibore augmente
plus la possibilité que la fibre contienne un défgqui I'affaiblisse augmente aussi. La rupture de |
fibre est par conséquent contrélée par la distobualéatoire de défauts. L'effet d’une distributio
aléatoire d’'un seul type de défaut sur la résigtatian solide a été décrit de maniére statiquelgar
modele de Weibull [Weibull, 1951] qui compare Igptwe d’'un solide a la rupture d’'une chaine dans
lequel le maillon le plus faible est déterminantexpérimentation sur une fibre unitaire est donc
nécessaire pour connaitre précisément la fonctordidtribution des défauts [Baxevanakis et al.,
1995].
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11.1.2 Les matrices époxy

Les matrices utilisées dans les matériaux comgmsant pour rble de transférer les
sollicitations mécaniques aux fibres et de lesget de I'environnement extérieur. Elles doivent en
conséquence s’adapter aux fibres qu’elles entowrgtant assez déformables et présenter une bonne
compatibilité avec elles. Les matrices organiquegigisent en deux grandes familles :

- les matrices thermoplastiques constituées de pobgrée chaines linéaires. Elles sont mises en
forme par changement d’état, chauffage et durcisserours du refroidissement suivant une
transformation réversible.

- les résines thermodurcissables a structure rééicséhs point de fusion. Elles passent de
maniere irréversible de I'état liquide a I'étatidel Leur mise en ceuvre résulte d'une réaction
chimique entre une résine de base et un durcissecatalyseur.

Nous utilisons dans notre étude un composite aiceadpoxyde. Cette matrice appartient a la
classe des polymeéres thermodurcissables, elle igg2sm bon accrochage sur les fibres, un faible
retrait lors du moulage (de I'ordre de 0.5%) etbd®nes propriétés mécaniques [Barrau et Laroze,
1987]. Les caractéristiques générales de cetteerégioxy sont présentées dans le tableau 11.2.

Propriétés physiques

Masse volumique (g/cith | 1,18
Propriétés thermiques
Température de transition vitreuse (°C) 117
Température de transition vitreuse (° 67
apres 24-Hr faire bouillir dans I'eau
Propriétés mécaniques
Module d’élasticité en traction (GPa 2,83
Contrainte a rupture en traction (MPa) 68,90
Allongement a rupture (%) 5,30

Tableau II.2 - Propriétés de la résine époxy UF3369

11.1.3 Les composites stratifiés

[1.1.3.1 Les échelles usuelles de travail

Généralement, on définit trois échelles de traf@gure 11.1) :

- I'échelle microscopique qui distingue les fibreslaenatrice et voit les hétérogénéités les plus
fines au sein du matériau ;

- I’échelle mésoscopique qui ne distingue plus Iese de la matrice mais voit chacun des plis
comme étant constitué d’'un matériau homogéne ;

- I'échelle macroscopique qui ne distingue pas legkes de la séquence d’empilement et voit
la stratification dans sa globalité comme une éttimogéne.
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(a) Echelle macroscopique (b) Echelle mésoscopique (c) Echelle microscopique

Figure Il.1 - Echelle de travail d’'un composite stratifié
11.1.3.2 Les différents repeéres liés aux stratifiés

De maniere générale, les stratifiés pour applinatistructurales, sont constitués de plis
composites unidirectionnels (UD). Afin de préciBerientation de chacun des plis, on a pour halgtud
de définir en premier lieu un repere orthonormérél@rence associé au stratifie. Ce repére est

notéR = (O, X, X,, X;) . Le vecteurX, définit la direction a partir de laquelle on comfes angles des
différents plis. Le vecteuk, définit la direction perpendiculaire au plan dasfié (Figure 11.2)

Fibre Matrice

\

€,

é; foo% 0
o] X

2 4

%

Figure 11.2 - Repére global d’'un stratifié et repére local dalirunidirectionnel

On définit ensuite un repére orthonormé local d@ésacchacun des plis du stratifié. On
considére I'indica définit lei-iemepli en partant du bas de la stratification. Oren repere local de

la couchei:R, =(0',&,8,8). Le vecteur & définit la direction des fibres et on pose:
8 =(%,8) . Enfin, le repére local du pli hors d’une stratifion est not® . = (0',§,&,,8,) . La
direction des fibres est définie par le vectéuet € définit la direction orthogonale au plan moyen.

La description d'un stratifié constitué par I'engpilent den plis identiques mais désorientés dont les
angles sont (en partant du be8)&,,...,6,,...,6, est usuellement réalisée en écrivant la séquence

d’empilement des couches au travers de leurs ardgedésorientation de la maniére suivante :
(6,,6;,...0,,....6,).

11.1.3.3 Comportement mécanique du pli unidirectiomel

A I'échelle mésoscopique, chacun des plies estidéréscomme un matériau homogene qui
présent trois plans de symétrie orthogonaux. Opasg que le comportement du matériau composite
non endommagé est généralement de type élastigéirk, orthotrope. Ce comportement peut étre
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décrit par des constantes de rigide ou de soupless&, (aveci,j = 1, 2, 3). La loi de Hooke

s’écrit alors avec la notation de Voigt dont 9 €icednts indépendants sous la forme matricielle
suivante:

o3| |Cu Cp C3 0 0 0 f& &1] [Su S S 0 0 0oy,
On| |G Cp Cp 0 0 0 &y €2 S S S 0 0 0oy,
Os3 | _ Cs Cp G 0 0 0 &gy R EE. S S S 0 0 0 |og (I1.1)
T,y 0 0 o ¢, O 0 | Vo3 Vo3 0O O 0 S, O 0 || 753
I3 0 0 0 0 Gy 0|y Va1 0 0 0 0 S 07y
|72 ] | O 0 0 0 0 GCell V2] |N2) O O 0 0 0 See| 712 |

Par définition, les coefficient§; de la matrice des souplesses peuvent s’exprimésretion
des propriétés mécaniques du matériau de trois Iemdiuélasticite(El, E,, E3), trois coefficients de

Poisson(vlz,vl3,|/23) et trois modules de cisaillemé&lz,Gls,st).

Le pli de base utilisé dans cette étude est urposite unidirectionnel. Ce type de matériau est
considéré comme isotrope transverse selon 'axdildes. En d’autres termes, on considére qu’iha u
comportement isotrope dans le plan perpendicuéaitaxe des fibres. Cela se traduit au niveau de la

relation contrainte-déformation p&8,, =S,; et S, =S, et S, =S, (en termes des propriétés
mécaniquesk, = E; et v, =V,;; et G, =G,;). Finalement, dans le cas d'un pli unidirectionnel

isotrope transverse, la loi de Hooke généraliséeris’.

R . 0 0
E E E
_511_ —— i - 0 0 0 _011_
E E, E,
€ ViV i 0 0 0 Oy
sl_| B E, E, O3 (11.2)
Vas 0 0 0 M 0 o0 |7%s
Va E, 1 Ty
_yl2_ 0 0 0 0 G_ O _le_
12
0 0 0 0 0 Gi
L 12 |

Pour déterminer expérimentalement I'ensemble de m®dules, des essais de traction
monotones sur des éprouvettes parallélépipédiqeesugées a 0°, 90° et 45° dans une plaque
composite unidirectionnelle ont été réalisés.

11.1.3.4 Endommagement et mécanismes d’endommagenten

La ruine des matériaux ou d’'une structure compas#st pas initi€ée par un unique mécanisme
d’endommagement, mais elle est la conséquence alculimulation de plusieurs modes de
dégradations. Ces dégradations sont des procesSeersibles qui conduisent a I'apparition de défau
locaux. Il existe plusieurs types d’endommagemeamisdun composite qui se révélent selon les
échelles d’'observation (Figure 11.3). On distingue:

- A I'échelle microscopique des ruptures d’'adhéreantre les fibres et la matrice, c'est le
phénoméne de décohésion fibre/matrice ;
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

- A I'échelle mésoscopique, on observe I'apparitian bmbreuses fissures intra-laminaires
mais également des ruptures de fibres qui intengieh en stade ultime de la ruine du
mateériau ;

- A I'’échelle macroscopique, on observe le phénonm@mealélaminage qui correspond a une
séparation locale entre deux couches s’amorcamtrgi&ment aux bords libres de la structure.

Ces endommagements ne sont pas présents unifonhélaes la structure. Ills dépendent
notamment du type de sollicitation, de I'architeetdes renforts mais aussi de I'orientation des pli

micro-vides

rupture de fibre

[

e S

o A = e

rupture de fibres fissure transverse délaminage

— =

Figure 1.3 - Représentation des différents endommagementsrdaarposite stratifié a plis
unidirectionnels [Thionnet et al.,2003]

1.2 Les réservoirs bobinés en composites

Les réservoirs bobinés dans le cadre de cette &edéamitent aux réservoirs de type IV
constitué, d’'une part d’un liner en polymere assufa fonction d'étanchéité et, d’autre part, d’'un
matériau composite assurant la fonction structomaéi la pression interne. Ce type de réservoir est
fabriqué par enroulement filamentaire, technigae #mployée industriellement pour la fabrication de
tubes et de réservoir destinés a des applicatiomsdes tenues a de hautes pressions.

[1.2.1 Enroulement filamentaire

Ce procédé consiste a bobiner une nappe constiriéibres de renfort imprégnées de résine
sur le liner polymére qui joue le réle un mandninretation autour d’'un axe fixe a I'aide d’'une té&
dépose (Figure I1.4). Un mouvement d'aller-retowermet d'obtenir des couches composites
completes avec différents types d’enroulement sklasitesse de rotation du mandrin, de I'orientatio
et de la vitesse de bras.
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

Figure 1.4 - Procédé de fabrication des réservoirs composites
par enroulement filamentaire [Thomas, 2011]

On distingue trois types d’enroulement pour leemésirs de stockage (Figure I1.5) : I'enroulement
« circonférentiebs, pour lequel le renfort fait un angle d’envirddf @wvec I'axe de rotation du mandrin,
I'enroulement «olaire » utilisé pour le bobinage de sphére et de régsrab enfin I'enroulement
« hélicoidalou hélicoidal croisé>. Ce dernier permet d’ajuster I'angle des resfpdr rapport a I'axe
de la structure en fonction des caractéristiquesamues désirée.

(a) circonférentiel (b) polaire (c) hélicoidal

Figure 11.5 - Différents types de dépose de la nappe par enmeuiefilamentaire [Blassiau, 2005]

Ce bobinage conduit a une structure compositéfieaéquilibrée du type 90°@tpar rapport
a I'axe du réservoir. Les couches a 90° sont dessirh reprendre les efforts transversaux induittapa
pression interne sur les parois tubulaires aloeslgs couches croisées reprennent principalement le
efforts longitudinaux induits par la pression sag témes et les embases du réservaoir.

I1.2.2 Endommagement dans les réservoirs composites

La partie composite du réservoir s’apparente aamposite stratifié. Pour chaque orientation
de I'enroulement filamentaire, la fibre est positiée suivant une courbe géodésique. Les meches de
fibres sont bobinées sous tension ce qui implique tjangle de bobinage correspond a un
positionnement naturel de la fibre pour reprendeedfforts induits par la pression interne les amgtt
en traction uniaxiale suivant leur axe. Par consgjues différents plis du réservoir étant sdlisien
traction uniaxiale, le mode principal d’'endommagatmest la rupture des fibres. Les autres modes
d’endommagement de composite a eux seuls, ne pecorduire a la rupture de la structure mais ils
jouent néanmoins un réle complémentaire importamsda cinétique de dégradation de la structure.
La fissuration des plis aura pour conséquence élamr les autres types d’endommagement
(délaminage et ruptures de fibres). Tandis que dndinage conduit & une baisse de la tenue
mécanique de composite.
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

Concernant la partie non composite, le liner pokgmést constitué de deux fonds munis
chacun d’'une embase métallique pour la connectiggigionflement du liner est contenu par la coque
composite limitant ainsi les déformations localasrgstent faibles. Par conséquent, 'endommagement
au sein du liner lui-méme peut-étre négligé. Lesi@esod’endommagement considéré dans cette partie
sont la plasticité dans 'embase métallique e#leotlement d’interface au niveau de la liaison eseba
liner. La plasticité dans I'embase entraine uneraffafion de I'étanchéité au niveau de la liaison
embase-liner et se traduit par une perte des @tégrimécaniques aux interfaces des différents
matériaux. Cette perte au niveau des propriétéduiba une baisse des propriétés de perméation.

[1.2.3 Fabrication du réservoir dans le cadre de EBtude

Le réservoir de I'étude dans le cadre du projeDENIAT reste limité & une bouteille 2L
fabriquée par le CEA. Le liner du réservoir esttearmoplastique (PA6, polyamide 6 modifié ou
polyuréthane). L’embase métalligue est en inox 316ks matériaux de ces deux éléments sont
compatibles avec I'environnement hydrogéne casdlst directement exposés a ce gaz pour les parties
internes. Enfin, le matériau utilisé pour la fahtion de la coque composite est un pré-imprégmeédib
de carbone/matrice époxy (TCR T700SC/UF3369).

11.2.3.1 Description du procédé de fabrication

La fabrication du réservoir commerce par celle iderl qui assumera la fonction de mandrin
pour I'enroulement filamentaire. Le liner du résenest fabriqué par rotomoulage réactif (Figuré)ll
technique traditionnelle de mise en forme des peham avec les deux fonds munis chacun d'une
embase. Les plans du liner et de 'embase sonepiEs sur les Figures 11.7 et 11.8. La connectides
embases est celle de type (IBO 11363-1, bouteilles a gaz).

-

mélange des réactifs

piece finale

O
moule
- 3 a -
injection rotation démoulage

Figure 1.6 - Schéma décrivant le procédé de rotomoulage rgRitiere, 2012]

Figure 1.7 - Plan du liner

15  Conception et durabilité de réservoirs @mposites destinés au stockage I'hydrogene



Il. Présentation du matériau et du réservoir

=| _mrimge 0T aiaatiene

Figure 11.8 - Plan d’'une embase & connectiqué 17

La coque composite est réalisée par enroulemé&rhdntaire directement sur le liner en
suivant une trajectoire géodésique au niveau dueddm liner est mis sous une pression de 0,5 bar
pendant cette phase. La largeur de la bande d’lemneat est de I'ordre de 7mm soumis & une tension
de 40N appliquée sur la fibre pendant le bobinage.

L'architecture composite se compose en 24 couchast @& circonférentielles et 16
hélicoidales. Les couches hélicoidales sont dépade€d’angle le plus faible a I'angle le plus élevé
Les couches circonférentielles sont intercaléesddicompacter les couches hélicoides sur le eglind
La séquence d’empilement sur le cylindre est ptésesur le Tableau 11.3.

épaisseur de couche épaisseur de couche
couche| angle . couche| angle .

programmée (mm programmée (mm

C1 20 0,56 C13 40 0,54

Cc2 20 0,56 Ci4 56 0,53

C3 20 0,56 C15 56 0,53

C4 90 0,23 C16 56 0,53

C5 22 0,56 C17 90 0,23

C6 22 0,56 C18 62 0,52

C7 22 0,56 C19 62 0,52

Cc8 90 0,23 C20 62 0,52

C9 28 0,55 C21 90 0,23

C10 28 0,55 C22 90 0,23

C11 28 0,55 C23 90 0,23

Ci12 90 0,23 C24 90 0,23

Tableau I1.3 - Architecture composite du réservoir 2L
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21-C24 —

|
|

C17

Cl4-C16 /
C13

C12

c9-C11

Cc8

Figure 11.9 - Cycle de polymérisation du réservoir 2L

Le réservoir est ensuite polymérisé dans une éNetons qu'il reste toujours sous pression de
0,5 bar au cours du passage a I'étuve. Il est égailemis en rotation au cours du cycle de températu
Le cycle de cuisson utilisé pour ce réservoir estaintien en palier de 6h a 110°C avec une rarape d
1,1°C/min. La Figure 11.9 présente le cycle de padyisation du réservoir de I'étude.

120 ©

— Température étuve

100 -+

— Consigne

80 -+

60 +

Température (°C)

40 -+

20 4

0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Temps (min)

Figure 11.9 - Cycle de polymérisation du réservoir 2L
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Il. Présentation du matériau et du réservoir

11.2.3.2 Contréle de réservoir fabriqué

En termes de contrble de la fabrication des réssivdifférentes mesures sont effectuées au
cours de cette fabrication. La mesure du diametriéedsemble embase-liner est effectuée en plusieur
points avant le bobinage. La mesure du diametreégervoir est effectuée aprées la dépose de chaque
couche circonférentielles au cours du bobinage. d4énie de mesures est également effectuée aprés la
polymeérisation du réservoir afin d’obtenir le digneéexterne final du réservoir. La mesure de las@as
de I'ensemble embase-liner et du réservoir ededgmt réalisée. L’ensemble embases-liner est pesé
avant le bobinage et le réservoir final est pesésapolymérisation. La différence des deux mesures
donne la masse de composite. La derniere méthodmrmtedle de réservoir « radiographie X » est
effectuée aprés polymérisation. Ces radiograpteesiettent de visualiser les différents éléments du
réservoir ainsi que leur épaisseur. Elles permetigalement de valider la tenue des interfaces des
matériaux traduisant a la présence de jeu de chatpréace. La Figure 11.9 montre la présence d'un
jeu sur le réservoir polymérisé allant d’envirorlm a 1mm. Il serait intéressant de regarder
I'influence de la présence ou l'absence de jeulasirrésultats des calculs numériques et d'étudier
également le contact entre les matériaux.

Figure 11.10 - Radiographie du réservoir 2L

11.2.3.3 Les matériaux composites représentatifs

Afin d’obtenir un comportement du composite repnéstif de la coque du réservoir, la plaque
composite a caractériser est fabriquer selon le enprocessus que le réservoir. Un enroulement
filamentaire en utilisant un pré-imprégné a 90° wurcylindre de grand diametre est effectué. Notons
gue l'angle & 90° sur le cylindre équivaut a O°laeplaque unidirectionnelle. La remise a plat du
composite et le découpage selon les angles soslaitétratifié sont ensuite effectués. La mise sous
poche a vide et la polymérisation a I'autoclavetséalisés comme la derniere étape. Dans le cas de
plaques stratifiées a plis croisés, I'enroulemélainfentaire donne un phénoméne tres particulier
qualifié «d’entrecroisement » des plis (Figurel).1
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Figure 11.11 - Phénomene « entrecroisement » sur les plis gsatifoisés

Différents points de contrdle sont mis en places Ide la fabrication des plaques afin de
mesurer I'épaisseur moyenne et I'écart type asgéégure 11.12). La mesure de densité, de taux de
porosité sont également effectués sur les plagegfiées. Le taux volumique de fibres est calaulé
partir des données matériaux et de I'épaisseupldgsies fabriquées.

4 [1] 3]
-5 49
4+ [7] 4+ 9]

Figure 11.12 - Points du contrble des épaisseurs des plaquegasites
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[ll. Caractérisation du composite

Chapitre Il

Caractérisation du composite

Ce chapitre a pour objectif de présenter les rédalde la caractérisation mécanique du composite,

préambule nécessaire a tout dimensionnement @uv@s.
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[ll. Caractérisation du composite

[11.1 Introduction

Ce chapitre présente le comportement du matéaaypasite, élément majeure quant a la tenue
en pression des réservoirs de type IV. L'objectif de déterminer les propriétés mécaniques et
physiques de ce matériau. Nous allons mener cettgrehension aux différentes échelles qui le
compose. Tout d’abord, nous allons nous intéresserfibres par un essai sur fibre unitaire afin de
caractériser la statistique a rupture des fibresadbone utilisées. Ensuite des essais de casatteri
seront réalisés a différentes températures suiileomposite unidirectionnel découpé selon trois
séquences : (B (90%) et (45%). Ces essais servent notamment a l'identificatienla matrice de
rigidité. Puis, trois modes d’endommagement settudiés en utilisant les séquences)(dD%, 90%)s
et (0%, £30%)s dédié respectivement a la rupture de fibres,sisufiation matricielle et le délaminage.
Puis, nous passerons a l'identification de la teatpée de transition vitreuse a l'aide de I'analyse
thermique DMTA. Enfin, nous finirons par l'identifition de propriétés physiques comme la fraction
volumique des constituants. Pour cela nous utdiserdeux moyens d’identification : I'analyse
d'images et la pyrolyse permettant d’avoir la disttion de la fraction volumique a différentes
échelles, I'une dite «locale » et l'autre pluslebgle ». Ces données expérimentales serviront en
grande partie pour la partie numérique.

[11.2 Essais de traction sur fibre unitaire

[11.2.1 Objectifs

Afin déterminer la statistique a rupture des fibdescarbone, liée a la présence de défauts le
long de la fibre, un nombre significatif d'essaés tdaction sur fibre unitaire ont été pratiquégjjua
rupture pour des longueurs de fibres définies.

[11.2.2 Eprouvettes et moyens d’essais

Les éprouvettes de traction sont constituées d'anasfilament extrait de méches de fibres de
carbones T700sc fournies par le CEA (Figure 11l8s méches sont fixées sur deux cotés d’un papier
bristol par l'intermédiaire d’'une colle époxy (Figulll.2). Le bristol sert d'amarrage de la fibrg tes
mors de la machine de traction (norme ASTM D337@&8 essais sur monofilaments a haut module).

Figure lll.1 - Méche de fibres de carbone T700sc
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[ll. Caractérisation du composite

25 mm

Figure Ill.2 - Eprouvette pour fibre unitaire

Les essais de traction sur fibre unitaire sontigéalsur une machine spécifique développée au
Centre des Matériaux [Bunsell et al., 1971 ] entpiht le déplacement. Le déplacement est suiviipar
capteur LVDT (Linear Voltage Displacement Transauacke précision 50 pm. Pour la mesure de la
charge appliquée, une cellule de charge Sensot2btpétalonnée de 0 & 100 g avec une précision de
0,01 g est utilisée.

Pour chaque essai de traction, nous avons mesuiarhétre de la fibre avec une précision de
+/-0,1um a l'aide d’'un faisceau laser Mitutoyo LE@00 (Figure I111.3). L’ensemble des essais est
réalisé a température et humidité relative cong®IR1°C (+/-1°C) et 50% H.R. +/-5%).

Figure 111.3 - Dispositif expérimental de traction sur fibre aivié

[11.2.3 Résultats expérimentaux

Chaque essai est mené jusqu’a rupture de la fibitaite pour une longueur de jauge de 25
mm, Une série de 30 échantillons a été testée gpprocher un échantillonnage représentatif de
I'ensemble des défauts critiques représentatifar Bbaque essai, les contraintes a rupture dessfibr
sont calculées a l'aide de la formule (lll.1) mogant la charge a rupture mesuréget le diametre

initiale de fibreD, .

— 4FR

0, =—5 (I11.1)
0
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La rupture de la fibre présente un caractere atéatoontrélé par une distribution de défauts
inhérente au procédé d’élaboration. Cette distidnuest obtenue quand on représente la probabdité
rupture des fibres en fonction de la contrainteugture. Les contraintes a rupture obtenues sont
classées par ordre croissant et un rafgur est attribuéi(=1,2,..., N). A chaque contrainte a rupture
est associée une probabilité de ruptBgei q@)dépend du rang i et du nombre total d’échamM .

Cette probabilité peut étre calculée selon la féensuivante :

Pali) =

(I1.2)

Pour modéliser cette distribution de défauts, disetune loi statistique de Weibull (111.3), qui
s'interpréte selon la théorie du maillon le plublia (Annexe A). Cette théorie rend bien comptdade
distribution de ce type de défauts.

Py =1- e_[LLoI;oj (.3

Avec g, (MPa) qui représente le facteur d’échelle. est le parametre de forme, appelé
module du Weibull caractéristique de la dispersies contraintes a rupturé, est la longueur de
jauge de la fibre testée (mm). Le rappbfi, correspond a I'effet de changement d’échelle, efégh

mis en évidence par Blassiau [Blassiau, 2005] danstravail sur I'effet des changements d’'échelle.
Selon ce travail, une longueur de jauge de 25 matéarecommandée pour identifier des deux
paramétres de Weibutfyet .m.

Les paramétres de Weibull obtenus a l'aide du legiORIGIN 7 sont résumeés dans le
Tableau lIl.1. La Figure Ill.4 présente la courlgepdobabilité a rupture, en fonction de cette @inte
a rupture sur I'ensemble des résultats expérimgrgaliestimation par la loi de Weibull pour la fé
de carbone de type T700sc. Il existe une bonnelation entre les points expérimentaux et la courbe
statistique de Weibull. Cela conforte le choix Wgpothése d’'une mise en jeu essentielle des defaut
les plus critiques.

Parametres de Weibull
g, (MPa) 4465,6
m 6,03
Identification sur une longueur de jauge de 25 mm

Tableau Ill.1 - Parameétres de Weibull identifiés

09 -
08 -
0,7 +
0,6 -

04 r m Résultats expérimentaux

— Fonction de Weibull

03 r

02

Probabilité Cumulée de Rupture
n

1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000 5500 6000 6500

Contrainte 4 Rupture (MPa)

Figure Ill.4 - Distribution de contraintes a rupture pour ladif700sc
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[11.3 Essais de traction sur composite carbone/épgx

111.3.1 Objectifs

Pour déterminer les caractéristigues mécaniques cdmposite et [I'évolution des
endommagements a différentes températures (-4&7C, €t 85°C), plusieurs essais ont été realisés, la
vitesse de sollicitation restant dans le domairesigstatique :

- des essais de traction jusqu’a rupture, afin derdéner les modules du matériau ainsi que les
propriétés a rupture ;

- des essais de charge-décharge en traction aveoidemsux de plus en plus élevés, afin
d’apprécier les phénoménes endommagements adiseiatériau.

111.3.2 Eprouvettes et moyens d’essais

Les plaques en composite fibre de carbone/ magpoxy de dimensions 300mm x 300mm,
dans lesquelles les éprouvettes ont été découpéasspondent a un empilement de huit plis pour
(0%) et (0%, 90%)s et de douze plis pour ()*30%)s. Les éprouvettes sont découpées selon différentes
directions par rapport aux fibres de fagon a céréer I'anisotropie du comportement (Figure 111.5)

En accord avec la norme NF EN 2561, des éprouvddegéométries rectangulaires ont été
découpées a I'aide d’'une meule diamantée refra@idieau. Ces éprouvettes ont pour dimensions : 260
mm x 17,5 mm pour la séquenceg0{0°%, 90%)s et (0%, +30%)s et 230 x 17,5 mApour la séquence
(90%) et (45%) (Tableau l111.2). Pour éviter tout endommagemeat gerrage dans les mors de la
machine de traction, des talons en verre-résinencaluminium servant aussi pour les enregistrements
acoustiques, ont été collés aux extrémités dedigmtte au moyen d’un adhésif époxy (Araldite 2011
pour les basses températures et Araldite 2014-f Ipethautes températures. Pour garantir un contact
constant entre I'éprouvette et le talon tout auylale I'essai, toutes les surfaces en contact @ént ét
poncées au papier de verre (grain 600) et dégesissBacétone.

ep (0°), (0°,90°) et (0°,£30°)

‘ ep (90°)
0°

(a) Plaque unidirectionnelle pour  (b) Plaque unidirectionnelle & stratifiée
caractériser du comportement pour étudier des endommagements

e — e o ———
e

Figure 1l1.5 - Plan de découpe et géométrie des éprouvettes
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s Eprouvettes a (@, (0%, 90%)s et Eprouvettes a (9¢f et
Longueur de référence (0°,, +30%)< (mm) (45°%) (mm)
L, 260 230
Lo 150 150
L, 55 40
D 17,5 +/-0,3 17,5+/-0,3
E 2+/-0,1 2+/-0,1

Tableau Ill.2 - Dimensions des éprouvettes

La machine utilisée pour réaliser les essais cgtasigues a différentes températures est une
machine INSTRORIde capacité 10000 daN, équipée d’'une étuve élaeteqd’'une cuve de stockage
d’azote liquide (Figure 111.6). Cet ensemble permi@btenir la température d’essais souhaitée (-40°C
et 85°C°). Le pilotage d'un essai se fait en cdatde déplacement pour I'essai de traction et en
contrble de charge pour I'essai de charge-décharge.

Pour chaque essai, I'éprouvette est équipée déeéreliffes techniques de suivi des
déformations : un extensometre mécanique dansielsagitudinal, une jauge de déformation dans le
sens transversal et d'un suivi par vidéo (technigeesuivi des points) pour les deux sens de
déformations. Pour les températures élevées, léptte dispose d’'un extensomeétre transversal a la
place d’'une jauge qui ne tiendrait pas en tempggatiutilisation d’'un extensométre par vidéo est |
plus pratique pour travailler en température. Lanpérature d'essai est contrlée par des
thermocouples collés a la surface de I'éprouveligufe II1.7). Lors d’'observation d'évolution
d’endommagement, tous les moyens de suivi de détans par contact a la surface des éprouvettes
ont été enlevés afin de tout observer par la camgtigue et éviter des bruits qui seraient enreggst
par émission acoustique.

Figure I11.6 - Dispositif expérimental de traction
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Figure lll.7 - Thermocouples a la surface des éprouvettes
111.3.3 Méthode d’observation de 'endommagement

111.3.3.1 Microscope optique

La technique consiste a observer et & photographi&zone de I'échantillon (dans notre cas le
bord libre de I'éprouvette) a l'aide d’'une caméranérique. L’'évolution des endommagements est
répertoriée en cours d'essais.

Un montage spécifique d’'observation est constitudelcaméra CCD munie d'un systeme de
grossissement optique permettant d'accéder auxilsléte la micro-structure (Figure 111.8). En
préambule de chaque essai, le bord libre de I'é&mtber doit étre poli afin de faciliter I'observatio
Afin d’éviter les fermetures de fissures aprés dégh, chaque palier d’observation doit étre maimnten
a une certain charge inférieure au seuil d’endonemmeagt (figure 111.9).

Figure 111.8 - Moyens d'observation de 'endommagement par mgmps optique
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Contrainte imposée

Répétition du niveau

Parlier de palier

Période
d’observation

Période
d’observation

Période

Seudl d’observation

Temps

! /
\ Périodes de relaxation

Figure 111.9 - Schéma du chargement imposé pour les essais dgedlidcharge

111.3.3.2 Emission acoustique

On utilise cette technique avec comme objectifudiier les mécanismes d’endommagement
au sein du matériau. Cette méthode de contrdlalastiuctif consiste a analyser la libération d'§ieer
sous forme d’'ondes élastique transitoires au seimdtériau lorsque ce dernier s’endommage. Les
ondes ultrasonores émises lors de I'évolution d’'dégradation sont détectées, enregistrées par un
capteur piézoélectrique puis amplifiées pour faumsignal acoustique émis (Figure 111.10).

Pour les matériaux composites, les sources d'émmissiacoustiques sont diverses: la
fissuration transverse, la rupture de fibres, ldaméage, etc. Mais elles résultent toutes de
phénomeénes irréversibles qui constituent un endagamant pour le matériau. L’émission acoustique
va permettre de les classifier [Blassiau, 2005udtiet, 2002] et [Nimdum et Rernard, 2009].

L'acquisition des évenements par émission acaustigst effectuée a l'aide du systeme
MISTRAS (Euro Physical Acoustics SA) permettantdealisation de sources d’émissions. La chaine
de mesure inclut deux cartes d’acquisition numéiiqleux pré-amplificateurs de 40 dB et deux
capteurs piézoélectriques micro 80 (ayant une &dcgel de résonance aux alentours de 300 KHz et une
plage d'utilisation entre 200 kHz et 1 MHz)acquisition des signaux est réalisée a l'aiddatyiciel
Mistras 2001. Le traitement est quant a lui effécuec I'aide du logiciel Noesis.

Les deux capteurs fixés a la surface du compositermaintenus a I'aide de pinces crocodiles
plastigues ou métalliques en cas d’essais a chaudouplage entre la surface et le capteur est@ssu
par un gel ou une colle silicone. La qualité duptage est contrdlée par un test de pulse qui dengis
faire émettre les capteurs I'un apres l'autre. lpéitade et le temps de parcours des ondes émises et
recues donnent une idée de la qualité du couplage.

Préalablement & I'essai, un réglage du systemef&sttué a I'aide de sources acoustiques
produites par des ruptures de mines de crayonse @mathnique a été développée par Hsu-Nielsen
[Nielsen, 1974] pour créer une source étalon emife d'ondes élastiques simulant I'émission
acoustique. La rupture de mines est réalisée ameembout approprié recommandé par le groupe
européen d’émission acoustique (Figure 111.11). BT (Peak Definition), HDT (Hit Definition
Time), HLT (Hit Lockout Time) ont été déterminése Gont les trois fenétres temporelles glissantes
fixées pendant I'essai pour sélectionner une onde :

- Peak Definition Time (PDT) : cette fenétre sert asarer le temps de montée a I'amplitude
maximum. Elle est activée dés le dépassement dudeedétection fixé et permet d’éviter de
prendre en compte des mesures faites sur des pitopagrapides de faibles amplitudes, non
représentatives d’'un événement ;

- Hit Definition Time (HDT) : cette fenétre permetirtlividualiser et séparer les échos des
salves. Elle est déclenchée pour tout dépassereeseudl du signal et ré-déclenchée par tout
autre dépassement survenant avant son terme ;

- Hit Lockout Time (HLT) : cette fenétre déterminedarée d’inhibition de I'acquisition afin de
ne pas détecter d'éventuels échos. Elle est ddwerlorsque la condition HDT est remplie.
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Ces valeurs régissent la maniére dont seront éaldat paramétres des signaux et dépendent
en particulier des propriétés du matériau. Le Tabl#l.3 présente les valeurs utilisées dans notre
étude. Le seuil d’acquisition (40 dB) est 'ampiieuminimale pour lagquelle un signal a été enregistr
La vitesse de propagation des ondes a été déternaif@ide des sources émises par la rupture des
mines. La vitesse est calculée grace au rappae éntdistance source d’émission-capteur et le $emp
auquel I'événement est détecté.
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Figure 111.10 - Moyens d’'observation de 'endommagement : émisatoustique

PDT (us) 50
HDT (us) 100
HLT (us) 200

Tableau 1.3 - Paramétres utilisés pour I'acquisition des évemgsna@coustiques

Crayon mino—‘

Annsau da
guidage

[FTFE ou aulras
polymbiras)

Longusur : 3 mm

o SIS

Figure Ill.11 - Dispositif expérimental développé par Hsu-Nielpenr la génération de source étalon
artificiel d'ondes vibratoires élastiques
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[11.3.4 Résultats expérimentaux

111.3.4.1 Caractérisation du comportement

Plusieurs essais de traction ont été réaliseslafuhéterminer les différents modules d’élasticité
du pli unidirectionnel. Compte tenu des faible®rdlements longitudinaux enregistrés lors des essais
par rapport a la base de mesure initiale du capthypothése des petites perturbations reste alid

A partir des résultats d’essais de traction (ohdfget allongementdl mesurés) moyennant la

section initiale de I'éprouvett&, et la base de mesure initiale du captguta contraintec et la
déformationg peuvent étre définies par les relations suivantes

U=S£ (111.4) etazlA—l (I11.5)

0 0

Rappelons que le comportement du composite a pdiraotionnel est du type isotrope
transverse selon I'axe des fibres, la matrice dt@aé s'écrit alors dans I'’équation (11.2). Le dude
d'élasticité longitudinalk, et le coefficient de Poissor, sont obtenus par un essai de traction sur une

seéquence (Qf. Pour le module d’élasticité longitudindlg, nous avons considéré une pente moyenne
sur la totalité de I'essai. Le module d’élastidi@nsverseE, est déterminé ensuite, a partir d’un essai
de traction sur une séquence QOPuis, le module de cisailleme@, est calculé a partir du module
E,; obtenu par un essai de traction sur une séquebt&g éh utilisant la formule (111.6).
41 1, v

= (111.6)
Ew B E, E

1
G2
Notons que la non-linéarité des courbes de tragtoun les séquences (gpet (45%) peut étre

observée pour certains essais, notamment a chawaisem des propriétés de la résine époxy. Pour
déterminer les moduleg, etE,,., nous avons choisi la pente initiale en début aerle qui reste

guasiment linéaire.
Enfin, le module de cisaillement transver8g, est calculé a l'aide de la formule (I11.7)

considérant l'isotropie transversalement a I'axe fileres. Le coefficient de Poisson transverggest
fourni également par cette relation.

E, (11.7)

G,=—2 —
2 20+vy)

Les courbes de traction (contrainte axiale en tfoncdes déformations axiale et latérale)
obtenues pour chacune des séquences d’empilemeritodsl températures et les courbes moyennes
associées sont présentées respectivement surgesesilll.12, 111.13 et Ill.14. Les comportements
pour chaque température sont résumés dans le Tidhlda Selon ces résultats, nous pouvons faise le
observations suivantes :

- (0°)g: le comportement du matériau est quasi linéaireteis températures. Le comportement
longitudinal est fortement reproductible a tempéne@tambiante et a -40°C. La déformation
transversale est par contre plus dispersée, notatran@5°C. On n’observe pratiquement pas
de différence entre -40°C et 25°C en terme deit@iet de contrainte a rupture avec un léger
abattement a 85°C. Ces observations confirmenaildef influence de la température sur le
comportement en traction des fibres ;
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[ll. Caractérisation du composite

- (90°%: nous observons une bonne reproductibilité desies -40°C et +25°C, tant sur la
mesure de la déformation longitudinale que trarsaler A 85°C, I'influence de la résine se
traduit par un comportement longitudinal non liméavec une forte dispersion. Contrairement
a ce qui est observé sur la séquencg,(@rigidité diminue trés fortement a 85°C ;

- (45°)%: le comportement de I'éprouvette est non linéaigs°C et a 85°C, mettant en évidence
le caractere visqueux de la résine. Cette non rikéédisparait a -40°C. A linstar de la
séquence (90g)on note une forte augmentation de la soupleS&@.

En comparant I'ensemble des courbes, nous powarstater que la température n’a que peu
d’'influence sur les fibres et on n'observe globatatmue peu de différences entre le comportement a
40°C et a température ambiante. A 85°C, par corterigidité transversale, les modules de
cisaillement et la contrainte a rupture transversant fortement diminués, alors que la déformadion
rupture transversale augmente considérablement.

Concernant le coefficient de Poisson transvetse 25°C, nous l'avons pris égal a celui de la

matrice époxy : 0,38 [Ishikawa et al., 1977]. Putempérature de 85°C, nous avons adopté 0,49
[O’Brien et al., 2007] car cette température esthegode la température de transition vitreusg €
notre matrice. Enfin & la température de -40°C,snavons calculé le coefficient de Poisson de la
matrice a I'aide de la loi des mélanges.

Conformément a des études précédentes [Barker mgevieo, 1983],[Vangerko et Barker,
1985], le comportement de la séquencg)(8°85°C ne subi pas d’abattement. Les plaguedéétsid
étaient fabriquées par enroulement filamentaire wurmandrin & plat en utilisant des meéches
imprégnées. Les fibres étaient par conséquent bi@mées. Aucune chute du comportement
mécanique dans la direction des fibres n’était otése méme si la température testée atteignait la
température de transition vitreusgde la matrice (170°C).

Notre cas se différencie de cette littérature. Nahservons des fibres ondulées (Figure 111.15)
sur les faciés a ruptures de nos éprouvettes. €&al au procédé de fabrication des plaques. Elles
sont fabriquées par enroulement filamentaire sumandrin cylindrique de grand diamétre. Pendent la
phase bobinée, les fibres sont enroulées et terduesoumises a une pression pour les aligner. Mais
apres remise a plat et découpage, les fibres slendan I'absence de cette tension. Notons que les
fibres ondulées se situent aux plis les plus iatés et peuvent uniquement étre observées lora de |
ruine de I'éprouvette. Comme les fibres ne sontipgsactées par la température [Feih et Mouritz,
2012], la matrice époxy est la seule a étre aféeqtér la température. Lors d’essais a chaud, la
température est porche a la températuregdeTa matrice conduisant a la viscosité de laioetElle
devient donc plus souple laissant les fibres serddger d’ou un abattement de la rigidité et de la
contrainte a rupture ainsi que des déformationsstrerses tres dispersées. Si I'on fait le paradatee
ces ondulations et les composites a plis croid@sis[et al., 2012] ont montré que des chutes de
comportement et de contrainte a rupture étaiergrgbss pour des composites fibres de verre matrice
€époxy a plis croisés et en température (dont leediondulées).

En outre le chute de comportement que nous obtgmmunsla séquence (9@ 85°C apparait
comme plus sévere que dans littérature [Koyanagi.e2010]. Ceci peut s'expliquer par le type de
résine utilisé. Ceci rejoint I'avertissement du CHAalifiant cette résine, d’'une résine de qualité
industrielle (non liée a la qualité de celle d'wbdratoire comme dans la plupart des études
académiques) afin d’approcher au plus prés le maatééel du réservoir.
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Température a 25°C, ambiante
E: (GPa) 136,85 (3,67) 134,22 (2,91) 115,06 (7,37)
E,(GPa) 9,596 8,175 1,182
Es (GPa) 9,596 8,175 1,182
Vis 0,292 0,362 0,759
Viz 0,292 0,362 0,759
Vs 0,307 0,38 0,49
G, (GPa) 5,526 4,697 0,540
Gi3 (GPa) 5,526 4,697 0,540
G23 (GPa) 3,671 2,962 0,394
o5y (MPa) 2134,76 (69,31) 2104,22 (210,78 1880,92 (168,6
er (%) 1,592 (0,057) 1,568 (0,130) 1,676 (0,046)
oy, (MPa) 55,37 (1,64) 48,18 (1,48) 10,15 (1,16)
£y (%) 0,582 (0,022) 0,599 (0,043) 1,096 (0,091)

9)

Tableau lIl.4 - Bilan des comportements en températures : ()Fésirte type des valeurs
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Figure 111.12 - Courbes d’essais de traction uniaxiale sur lesigmttes (09: (a) & 25°C (b) a -40°C
(c) a 85°C et (d) ensemble des moyennes pour chagqueérature
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Figure I11.13 - Courbes de traction uniaxiale sur les éprouvé@@ : (a) a 25°C (b) a -40°C (c) a
85°C et (d) ensemble des moyennes de chaque temmgéra

Contrainte (MPa)

20 T
80 -
£
60 -
50 ©

Contrainte (MPa)

9% -
80 -
0= -40°C

60 -

04 -03 02 01 0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1

Déformation (%)

(a)
Contrainte (MPa)
4T

12 +

i L5 2

Déformation (%o)

(c)

-0,4

03 02 01 0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1

Déformation (%)

(b)

—T-40rC
—T25°C
—1s5C

0 02 04 66 08 1 12 14 16 18 2 22 24 26 28

Déformation (%)

(d)

Figure ll1.14 - Tractions uniaxiales sur les éprouvettes @5(a) a 25°C (b) a -40°C (c) a 85°C et (d)
ensemble des moyennes pour chaque température
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Figure I11.15 - Fibres ondulées

111.3.4.2 Endommagement et mécanismes d’endommagente

Cette partie se propose d’étudier les difféererpesyd’endommagement : la rupture des fibres,
la fissuration transverse et le délaminage. Afigtutlier ces endommagements, trois séquences
d’empilement différentes : (§); (0%, 90%)s et (0%, £30%)s ont été utilisées, correspondant chacune a
chaque mode d’endommagement. Le suivi des essgss fglit avec deux moyens d’observation : la
microscopie optique et I'émission acoustique. Lguséice (05) a uniqguement été observée par
émission acoustique au cours de I'essai de tragtiomotone jusqu’a rupture tandis que les séquences
(0%, 90%)s et (0%, £30%)s ont été observées par les deux moyens conjoirdsdies chargements de
charge-décharge. Notons que ces essais ont égesepbur trois températures (-40°C, 25°C et 85°C)
tout comme les essais de caractérisation des @maté&liécrits précédemment.

Les enregistrements des émissions acoustiques téntédlisés grace au savoir et a la
collaboration de Pongsak Nimdum, attaché de rebkesn Centre des Matériaux. L'analyse des
parametres acoustiques est effectuée par un digmoeiit multivariable des parametres comme la
forme des ondes, le diagramme FFT, la puissancdnmaéx le barycentre fréquentiel, I'énergie
absolue,fréquence moyenne, pic de fréquence, la durée gimsil’amplitude pour discriminer les
endommagements permettant de faire une corrélatvec les mécanismes d’endommagement : la
rupture de fibres, la fissuration transverse edéaminage [Nimdum et Renard, 2009], [Nimdum et
Renard, 2012a] et [Nimdum et Renard, 2012b].

111.3.4.2.1 Rupture de fibres

L'endommagement par rupture de fibres est étudi€eayia des essais de traction monotone
jusqu’a rupture sur des éprouvettes de plis orgeat8°. Afin d’éviter les signaux parasites, uneezo
de localisation (I'espacement entre deux captecir§0 mm) a été choisie pour analyser les signaux
acoustique. L’évolution de la cinétique d’endomnragat par suivi des enregistrements acoustiques,
montre une augmentation exponentielle en coursdiegFigure 111.16). Cette évolution est cohérente
avec des études précédentes telles que Blassiass[&l, 2005].

Concernant I'effet de la température, on montrdagourbe de la Figure 111.16, que la rupture
des fibres évolue assez t6t et rapidement déesrfiantption de la température (85°C) comparée a la
cinétique d’évolution a température ambiante, atpie cet endommagement est peu sensible a la
diminution de température (-40°C). Ces phénomemes Bien cohérents avec les caractéristiques
mécaniques précédentes.
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Figure 111.16 - Accumulation des événements acoustiques poureliffés températures
(Ruptures de fibres)

[11.3.4.2.2 Fissuration transverse

Nous avons ensduite étudié le deuxieme type d’entkgement, la fissuration matricielle aussi
appelée « fissuration transversale ». Pour cela awans utilisé les composites stratifiés croifés (
90%)s. Parallelement deux techniques de suivi, 'émissiooustique et I'observation au microscope
optique ont été utilisées pour le suivi de I'endamgement. La zone utile d'observation et
d’enregistrement acoustique est fixée a 80 mm.Ho&@ermet de rencontrer encore plus des fissures
mais reste assez loin des mors en évitant toutarpation et signaux parasites.

Selon les observations par microscopie optiqueetiplications de fissures n’'apparaissent
que dans les plis a 90° perpendiculairement arkctibn de sollicitation (Figure 111.17). La majt#i
des fissures sont traversantes sur toute la lardyeyli & 90°. Néanmoins, leurs trajectoires petiven
étre perturbées par des porosités ou des zonesegaen matrice (Figure 111.18). Sous l'effet d'un
chargement monotone, la multiplication des fissiwepéere avec le chargement jusqu’a atteindre un
état caractéristique a partir duquel le nombreigkufes n'évolue plus. Ce phénoméne a déja été bien
décrit dans les études de Revest [Revest et &19]20
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Figure 111.19 - Courbes d’évolution de la densité de fissures powstratifié (03, 90%)s a 25°C

35

Conception et durabilité de réservoirs @mposites destinés au stockage I'hydrogéne



[ll. Caractérisation du composite

La densité de fissures a été déterminée comm@p®iiaentre le nombre de fissures observées

et la distance d’observation. La Figure 111.19 mreritévolution de la densité de fissures en fonctio
niveau de contrainte appliqué d'allure sigmoidake Figure 111.20 présente la rigidité résiduelleupo

le matériau fissuré soumis au chargement de cld&gearge. Comme la rigidité de cette séquence
(0%, 90%)s est dominée par le pli & 0°, globalement au niveaustratifi€ aucune évolution de la

rigidité macroscopigue n’'est observée quand biemeni& plis a 90 est fissuré. Cependant, la chute de
rigidité du pli & 90° peut étre obtenue a l'aider® simulation numérique. Ce travail sera présenté

dans la prochaine partie. Le suivi de I'activit®éastique et son analyse seront traités par la rdétdo

multiparamétrage mentionnée précédemment. Cetlgsande la fissuration transverse est cohérente
avec I'observation au microscope optique (Figur@1).
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Figure 111.20 - Courbes d’essai de charge-décharge sur le strédifi, 90%)s
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Pour les essais a 85°C et -40°C, I'observation ewascope optique ne peut se faire en cours
d’essais du fait que ces essais sont effectués dangtuve fermée. Néanmoins, I'observation par le
microscope optique ZEISS a été faite au dernidempé0% de contrainte a ruptureg)) en arrétant
I'essai. Les observations aux trois températur@@% decg sont présentées sur la Figure lll. Le suivi
de l'activité acoustique effectué en cours d’eseatsprésenté sur la Figure 111.23. Ces accumulatio
acoustiques (la fissuration longitudinale) corresfmmt bien aux observations. La densité de fissures
augmente quand la température diminue. Ce phénoreéhedirectement lié au comportement
mécanique de la matrice époxy. Dés que la tempéraugmente la matrice devient plus souple et
ductile. Les contraintes se relaxent et la matsedissure plus difficilement. Au contraire quamad |
température diminue, la matrice est plus rigidéragile occasionnant davantage de fissures. Malgré
guelques fissures longitudinales dans les plis ad@is observons que la majorité de microfissunes p
de fissures se créent de maniéere prépondérantdedphs 90°. Ces endommagements se caractérisent
par des signaux acoustiques de faible énergie.

=

Figure 111.22 - Comparaison du nombre de fissures pour un strifie 90%)s a -40°C, 25°C et 85°C
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Figure 111.23 - Suivi de l'activité acoustique : densité de figsua -40°C, 25°C et 85°C

37  Conception et durabilité de réservoirs @mposites destinés au stockage I'hydrogene



[ll. Caractérisation du composite

"‘N “h:{wg

3o
.a.

Y f

"lr;ﬁ.

Lo Tl A

Figure 111.24 - Micro fissures (éprouvette a 85°C)

111.3.4.2.3 Délaminage

Le dernier type d’endommagement auquel nous nomsnes intéressés est le délaminage en
mode de cisaillement (mode Il et Ill). L'essai dearge-décharge équipé de moyens d’observation a
été réalisé sur le composite {0230%)s car cette séquence favorise ce type de dégradatioaison de
la singularité de contrainte en cisaillement. Comnms avons déja souligné, la séquence du
composite stratifié (@; +30%)s est réalisée par enroulement filamentaire. Ceitpisnce représente
I'entrecroisement des fils de séquenc® Au sein du réservoir. La ligne d’entrecroisemensitue au
milieu de I'éprouvette (Figure 111.25). La zone bservation et de localisation a été fixée a 80 um t
comme précédemment.

Figure 111.25 - Eprouvette (05, £30%)s et son entrecroisement

Selon les observations, le délaminage apparaibdda I'interface des plis, puis il continue a
progresser a l'intérieur du pli pour éventuellemejoindre un autre délaminage (Figure 111.26). Le
mode d’ouverture de ces délaminages reste fermélgsinterfaces considérées du fait d'un mode de
cisaillement prépondérant (mode Il et Il1).
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Figure 111.26 - Propagation du délaminage au cours du chargemgatsié.
Stratifié (0%, £30%)s a 25°C

Dans le cas des stratifiés croisés, on constatéeqdé&laminage commence habituellement par
une coalescence des décohésions fibre/matricantintie par une progression brutale sur toute la
largeur du pli conduisant ainsi & accélérer la guie I'éprouvette. Dans notre cas, la présence
d’entrecroisement des fils au sein des plis, empéaipropagation des délaminages a travers toute la
largeur du pli. La ruine de I'éprouvette est aimgiins influencée par la présence de délaminage que
par la rupture des fibres dans le pli 0° lorsquieas devient importante. Pour cette raison, noass
sommes énormément focalisés sur la rupture dessfidans les plis a 0°. Les plis entrecroisés se
décollent par délaminage sans pour autant s'oywsiqu’a la ruine de I'éprouvette (Figure 111.27).
C’est pour cette méme raison qu’aucune évolutionladegidité n’est observée en cours d'essais
(Figure 111.28).

Figure 1l1.27 - Eprouvette cassée
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Figure 111.28 - Courbes d’essai de charge-décharge sur le sérédifi, £30%)s

Afin d’appréhender I'effet de la température (8%%CG40°C) sur I'apparition du délaminage, la
seule technique utilisée a été l'activité acoustigBien que la matrice devienne plus ductile en
température, I'écart de comportement entre lestmsia 0° et 30° augmente si bien que les contgainte
de cisaillement aux interfaces augmentent. L'acdatimn des signaux acoustiques montre que le
délaminage est accéléré avec la température (HijL2@).
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Figure 111.29 - Suivi de I'activité acoustique : délaminage a €@025°C et 85°C
l1l.4 Analyse de la température de transition vitreuse du composite

111.4.1 Objectifs

Afin de déterminer la température de transitiorrevise (Tg) du composite, des essais
d’analyse thermomécanique dynamique (DMTA : Dynaidiechanical Thermal Analysis) ont été
réalisés. Cette technique permet de déterminerolléion des composantes élastiques et
viscoélastiques en fonction de la température da fléquence de sollicitation. Remarquons quega T
obtenue par cette technique est la Tg dynamiqueatariau. Elle est [égérement différente a la B ré
du matériau mais assez reproductible [Lee-SullataDykeman, 2000].
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l11.4.2 Analyse thermomécanique DMTA

Le principe de la DMTA consiste a solliciter mécprément le matériau par des déformations
périodiques en vibrations forcées. Avec la déformnasinusoidale imposée, il est possible de dékire
comportement du matériau par une composante puteélastique et une composante purement
visqueuse suivant :

0 = &,E sin(at) + £0E wcost) (111.8)

E représente le module de conservatiofEetorrespond un module de pertan(d) =E /E

est un tangente de I'angle de perte représentaapf®rt entre I'énergie dissipée par amortisseraent
I'énergie élastique stockée.

Des essais ont été effectués sur la machine DMTAadmciété Métravib VA 4000 utilisée
avec le logiciel Dynatest (Figure 111.30). On effiee une flexion trois points moyennant une distance
entre appuis de 45mm sur un échantillon de 60mndmm® x 2mm de composite unidirectionnelgfO°
et (90%) (Figure 111.30).

La déformation imposée est égale de 0.02% pourfréaeience vibratoire de 1Hz. Le rapport
entre la force statique (Fst) et la force dynamiffe) est de 150%. La force statique appliquée est
choisie supérieure a la force dynamique de magi&e que I'éprouvette reste toujours en contaat ave
les mors au cours de 'essai (Figure 111.31). Lecéoest mesurée par un capteur de force dynamique
piézoélectrique placé dans I'excitateur électrodyipae pour la gamme de fréquences (5Hz;
1000Hz), ou par un capteur piézorésistif dit «igteg » car il permet la mesure des forces statigties
dynamiques pour des fréquences faibles (0,01HBK 2D

1/fréquence

F

dhiamique

Force

F

statique

v

Temps

Figure 111.31 - Schéma des forces (dynamique et statique) lofestai de DMTA
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Les résultats d’essais de DMTA sont présentédastigure 111.32 et 111.33 correspondant
respectivement a la séquenceg)@t (90%). Selon ces résultats, la température de Tg dyqueenest
définie par le pic dan@ ,)égal de 105°C pour les deux ségquences testégsesfldtats sont proches a

donnée fabricant de 117°C (Tableau 11.2). L'augragah du module de conservation au débute en
fonction de la température (Figure I11.32) peuteéttue a la résine mal polymérisé. Quand la
température augment, la résine commence a ré-pabené&onduisant a I'augmentation de rigidité de
la résine. Malgré la méme tendance observée aaunige I'évolution des rigidités, la chute de module
a 85°C de la séquence (g0ést tres marquée comparée a des études de ilzgbaiphie ([Deng et al.,
2007]). Cette remarque est cohérente avec la cHate propriétés mécaniques précédemment
enregistrée (8111.3.3.1).
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Figure 111.32 - Courbes de DMTA obtenue sur une éprouvette 0°
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Figure 111.33 - Courbes de DMTA obtenue sur une éprouvette 90°
[11.5 Analyse la fraction volumique de fibres du canposite

[11.5.1 Objectifs

Le but de cette partie consiste a identifier laction volumique de fibres ainsi que sa
dispersion sur une plaque composite unidirectiberudiée. Cette dispersion est principalemeset du
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au procédé de fabrication des plagues compositesx Dechniques ont été employées, I'analyse

d'images permettant d’obtenir une fraction volungiglu une échelle assez fine dite « locale » et la
pyrolyse, technique qui donne une fraction volureigquune échelle dite plus « globale ». Ces données
statistiques seront introduites dans notre approukigéchelle du composite.

111.5.2 Analyse d’'images

L'analyse d'images a été employée pour déterminerftaction volumique locale a I'échelle
microscopique. Cette technique consiste a évaleiaioes caractéristiques spécifiques des matériaux
telles que : la taille des hétérogénéités, lactalbs porosités, la fraction volumique etc... Psarwir
I'’étude numérique, on cherche a déterminer lesedsspns de fractions volumiques dans une zone qui
correspond a celle du VER.

Pour ce faire, de nombreuses images (4800 imagesyds obtenue par microscopie optique
ZEISS sur 256 niveaux de gris (8 bits) ont étéctiglenées. Les fibres correspondent a des pixels de
(blancs), la résine aux pixels 0 (noirs). Cetterafi@n permet d’isoler les fibres de la résine (Fig
[11.34). Le taux volumique de fibres se calculeoselle rapport entre les pixels blancs et noirs.

Les résultats obtenus pour les distributions desdfft présentés sur la Figure 111.35 et dans le
Tableau Ill.5. Notons que cette technique présdasedifficultés, notamment sur I'objectivité optigu
due au discernement des niveaux de gris.

Figure 111.34 - Procédé d’analyse d’'images
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Figure 111.35 - Dispersion des fractions volumiques locales de=fib

Fraction volumique locale par analyse d'images (%)
Zone 1 59,94 (6,00)
Zone 2 60,07 (6,28)
Zone 3 55,93 (6,68)
Zone 4 54,31 (8,24)
Zone 5 54,10 (6,79)
Zone 6 57,87 (7,29)
Zone 7 57,17 (5,92)
Zone 8 57,87 (5,84)
Moyenne 57,16 (7,00)

Tableau III.5 - Bilan des fractions volumiques de fibres obtenwesapmalyses d'images
(écart type entre parenthése)

111.5.3 Analyse par pyrolyse

Comme nous avons indiqué précédemment, la pyrayéeée employée pour déterminer la
fraction volumique des fibres a I'échelle globale sne plaque. Les échantillons ont été découpés da
plusieurs zones sur une plaque composite. La @die échantillons correspond a celle du VER. Ces
échantillons ont été pesés avant et aprés pyroBser cela ils sont passés dans un four a 500 C°
pendent une heure et demi afin de s’assurer disparition de toute résine (Figure I11.36). Notanse
la perte de mass des fibres de carbone di a I'dwydast encore faible a cette température [Feih et
Mouritz, 2012]. Moyennant le poids des fibres, cele la résine par différence entre le composite et
les fibres, les fractions volumiques et les dessidé@ composite ont été déterminées a partir des
formules suivantes :

Py
p, Pm P+ P

(1n.9) et p; =
P _(EJ(M _Pm) P ‘(EZ](M _Pm)

V; = (111.10)

avec P.etPs les poids du composite et des fibres
PP €t py, les densités du composite, des fibres et de laerés
V; la fraction volumique de fibres
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Figure 111.36 - Four électrique a pyrolyse et géométrie des émtvesy

Les résultats des pyrolyses sont présentés ddrableau I11.6 et la Figure 111.36 :

Masse volumique de résine époxy (gigrdonnée 1,18
Masse volumique des fibres T700sc (g/grdonnée 1,8
Masse volumique du composite (gigm 1,55

Vi moyenne du composite (%) 58,69 (2,96)

Tableau Ill.6 - Récapitulatif des résultats de pyrolyse, éogétentre parenthése
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Figure 111.37 - Dispersion des fractions volumiques globales loe=§

111.5.4 Comparaison des résultats locaux et globaux

Les résultats des taux volumiques de fibres moydmmeés par les deux méthodes sont
quasiment identiques, 57,16% par analyse d'imagesre 58,69% par pyrolyse (Figure 111.38). Par
contre les dispersions obtenues par les deux méshsoint notablement différentes (7% par analyse
d’'images pour 2,96% par pyrolyse). Rappelons qudidpersion par analyse d'images représente une

45  Conception et durabilité de réservoirs @mposites destinés au stockage I'’hydrogene



[ll. Caractérisation du composite

donnée locale par rapport a la pyrolyse. Cetteetsspn est directement liée a la taille d’échamtill
analysé et sera employée dans la partie simulatiorérique (Chapitre VI) pour prendre en compte les
changements d’échelle des criteres proposés.
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Figure 111.38 - Comparaison des dispersions locales et globales
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Chapitre IV

Caractérisation de I'embase et du liner

Dans ce chapitre, nous présentons les résultat®tiale expérimentale du matériau de I'embase et du
liner ainsi que de la liaison embase-liner nécessau dimensionnement du réservoir.

Sommaire

IV.1 Introduction
IV.2 Essais de traction sur embase
IV.2.1 Objectifs
IV.2.2 Eprouvettes et moyens d’essais
IV.2.3 Résultats expérimentaux
IV.3 Essais de traction sur liner
IV.3.1 Objectifs
IV.3.2 Eprouvettes et moyens d’essais
IV.3.3 Résultats expérimentaux
IV.4 Essais Arcan-Mines sur la liaison embase-liner
IV.4.1 Objectifs
IV.4.2 Eprouvettes, dispositif Arcan-Mines et mogeliessais
IV.4.3 Résultats expérimentaux
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V.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous nous sommes focaliséesutelux derniers éléments importants d’'un
réservoir, 'embase et le liner. Ces deux élémegatent majoritairement a eux seuls I'étanchéité du
réservoir a I'hydrogéne. L'objectif est de détereriteur comportement mécanique ainsi que la tenue
mécanique au niveau de leur liaison, zone touti @ugsiale en termes de performance et d’étanchéité
du réservoir.

En premier lieu, nous allons analyser les essigattion sur embase afin de caractériser son
comportement mécanique. Comme un éventuel risquefodetionnement en service lié a la
température de 85° reste faible pour un matériataltigtie, cet essai a été uniqguement effectué a la
température ambiante. En revanche, comme le matéudiner est trés sensible a la température, des
essais de traction aux trois températures ontfédéteés dans le but de caractériser le comportemen
en température. Enfin, la caractérisation de lagenécanique de la liaison embase-liner a étéséeali
a l'aide du dispositif expérimentale « Arcan-Minggarticulierement bien adapté a la caractérisatio
des interfaces. Ces données expérimentales ont derbase de données a la partie simulation
numérique.

V.2 Essais de traction sur embase

Selon les conditions d'utilisation du réservog, rhatériau de I'embase doit étre capable de
tenir a I'hydrogéne, de créer une bonne interfaee ¢&& polymere pour pallier des besoins d’étariéhéi
et si possible, se situer dans une gamme de pdro@diquement raisonnable. L'inox 316L, acier
inoxydable AISI 316 L (en désignation européenn€MiMo 17-12-2) semble étre ce bon candidat.
Cette famille d’aciers inoxydables trouve depuisgi@mps, pour ses propriétés mécaniques et sa tenue
a I'nydrogéne, de nombreuses applications aupr&sEiu

IV.2.1 Objectifs

Le but des essais étaient de déterminer les casdicitdes mécaniques de I'inox 316L en
particulier sa limite d’élasticité, son comportermnptastique au dela de cette limite et le poterdiel
risques a fonctionner dans cette partie non lieéahfin de répondre a ces questions, un nombre
significatif d’essais de traction sur I'éprouvettdindrique ont été réalisés, la vitesse de stdlimn
restant dans le domaine quasi-statique.

I\VV.2.2 Eprouvettes et moyens d’essais

Pour une bonne homogénéité des contraintes daméautile de I'éprouvette, une éprouvette
cylindrique a été choisie (Figure 1V.1). Cette émette en inox316L a été usinée moyennant un
diamétre de 4 mm. La longueur totale et calibré& derb7 mm et 25 mm respectivement.

La machine utilisée pour réaliser les essais estmachine INSTRORIde capacité 10000 daN
(Figure IV.2). Le pilotage de I'essai se fait pantréle du déplacement de la traverse. La mesula de
déformation s'effectue au moyen d'un capteur estagfrique dont la base de mesure avec pige est
égale 4 11,35 mm.

B

Figure IV.1 - Géométrie des éprouvettes
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Figure 1V.2 - Dispositif expérimental de traction

IV.2.3 Résultats expérimentaux

La zone de rupture de I'éprouvette est bien dangolee homogéne caractérisée par un
blanchiment visible avant la rupture (Figure IV.3)es dispersions obtenues au niveau du
comportement restent trés faibles, résultat coudams le cadre des matériaux métalliques. Les
résultats d’essais montrent un comportement élastiméaire en début de courbe, puis un domaine
plastique. La partie déformation élastique estdmste comparée a celle de la partie plastiqugu(Ei
IV.4). La Figure IV.4 (a) présente les résultatdemmes de déformations d’ingénieur, calculée &rpar
des équations (lll.4) et (l1l.5) alors que les dms de la Figure V.4 (b) sont tracées en défoonati
vraies calculées a partir des équations suivantes :

Oyraie = F/S=FI/(Sol o) = F (Al +10)/(Solg) = F/ Sy A+ Al /lg) =a (L +¢) (IV.1)

[
Evraie = jd’l/l =In(/1g) =In((Al +15)/15) =In@+Al/15) =In(L+¢) (IvV.2)
lo

Avec la charge mesurée, I'allongement mesu®l , Syla section initiale etlyla base de

mesure initiale du capteur extensomeétre. et £ représentent la contrainte et la déformation
d’'ingénieur ou autrement dit nominales obtenueslgaréquations (111.4) et (Ill.5) respectivement.
Poure < 5%, la différence entre « vraie » et « ingénieur utdre négligé. On obtient donc un module
d'Young,E de 217,83 GPa (Figure IV.5) et une contrainte dirigur maximum d’environ 600 MPa.
Ce comportement est cohérent avec d’autres étatles tjue celle de Choteau [Choteau, 1999].

bl of bbbl lababbe ——————ER AV 1 M . 0 e

~~

R TR T T RN

e

Figure IV.3 - Eprouvettes saine et aprés rupture
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Figure IV.5 - Identification du module d’Young

Pour décrire le seuil de plasticité, nous utilistmsritere classique de Von Mises [Von Mises,
1913] d’équations (IV.3). Ce seuil de plasticitérasentroduit lors des simulations numeériques.
L'écoulement plastique est décrit par un écrouissamématique non-linéaire (IV.4-1IV.8) ou

f (o, )Z)est la fonction de charge ou fonction sedajlreprésente la limite d’élasticit€, et D sont les
coefficients caractéristiques du matériaus€t correspond & la déformation plastique. Dans le cas

d’une traction simple, la courbe est modéliséel'gguation (1V.9) [Besson et al., 2001], [Lemai&e
Chaboche, 2004].

‘] = \/%((0-11 - 022)2 + (Jzz _0-33)2 + (033 - 0-11)2 + 6(0'122 + 0'123 + 0’223)) (|V3)
f(6.X)=3(G-X)-0, (IV.4)
- 3D ~
da=desP-==Xxd I\
2¢c P 5)
X 2205 (V.6)
S S SN
dX —ECdO’—ECdé’ - D)@p V(Y)
2
dp= gdgp deP (IV.8)
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0=0y + (L-exp(-DeP)) ()

o
Avec eP=c-£F etef ==

Les paramétres du modéle ont été identifiés etrgéanimés dans le tableau IV.1. Le coefficient
de Poissony est pris égal & 0.33, valeur typique pour un matémétallique. La Figure 1V.6 présente
I'ensemble des courbes expérimentales et la caudu®le construite avec les paramétrés identifiés.

E (GPa) 217,83
vV 0,33

o, (MPa) 279,00
C 2525,00
D 7,50

Tableau IV.1: Comportement de I'acier d’embase d’'inox 316L
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Figure IV.6 - Comparaison des courbes d’essais et d’'un coeperit plastique non-linéaire (en noir)

V.3 Essais de traction sur liner

Pour le réservoir de type IV, le liner est en palyen(thermoplastique ou thermodurcissable)
qui ne supporte par la charge mais assure seuldié@archéité a I'hnydrogéne. Parmi les choix de
matériaux, deux liners en polymere thermoplasti@lé et PA6 modifi€) ont été choisis par le CEA.
L'avantage important d’'un polymére thermoplastigsé son potentiel de recyclable et sa capacité de
s'adapter au procédé de rotomoulage réactif. Eranghe, son comportement mécanique est
relativement plus faible comparé au polymeére theluncissable.

Selon les expériences réalisées au cours du [ENBEMAT, le liner PU montre une faible
durabilité thermomécanique résultant de fuites desemvoir issues de fissuration du liner. En
conséquence, le PAG6 reste le bon candidat commérienatdu liner. Notons que le PA6 utilisé dans
notre étude, est un PA6-modifié pour amélioremportement a la basse température.

Les essais de traction sur du PAG6, ont été effechadir différentes températures par notre
partenaire de 'TENSAM responsable de cette tache acontexte de ce projet.
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V. Caractérisation de I'embase et du liner

I\VV.3.1 Objectifs

Pour déterminer les caractéristiques mécaniquesdifiérentes températures du PA6 modifié,
un nombre significatif d’essais de traction en témapure ont été réalisés, la vitesse de sollioitati
restant toujours dans le domaine quasi-statique.

IV.3.2 Eprouvettes et moyens d’essais

Les conditions d’essais sont conformes a la norfRd $1-034. La géométrie des éprouvettes
halteres est celle présentée sur la Figure IV.7magzhine utilisée pour réaliser ces essais quasi-
statique a différentes températures est une madNiBERON® de capacité 100 daN équipée d’'une
étuve électrique et une cuve de stockage d’azqtedi, I'ensemble permettant de maintenir a la
température souhaitée (Figure 1V.8). Le pilotagendéssai se fait en contrble de déplacement. Les
éprouvettes sont équipées d’extensometres afinideedes déformations.

g=~250mm

Figure IV.7 - Dimensions des éprouvettes testées

Figure 1V.8 - Dispositif expérimental de traction

IV.3.3 Résultats expérimentaux

Les résultats sont présentés sur le Figure IV&aas le Tableau IV.2. Comme nous I'avons
indiqué, ce PA6 est modifié pour qu'il soit compddi avec le procédé de fabrication, le module
d'Young (a température ambiante) est visiblemerbldaen comparaison avec certains travaux
antérieurs [Trotignon et al., 1996], [Thomas, 2011¢ssai a la plus haute température a été realisé
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IV. Caractérisation de 'embase et du liner

65°C au lieu de 85 °C du fait qu'a cette derni@mpérature, le matériau devient trop souple mettant
I'essai en échec.

Le polymere soumis a des hautes températures peésaturellement un allongement plus
grand [Courtney, 1990] et [Matsuoka, 1992], ce sgliiverse pour les basses températures. Les
résultats obtenus présentent une tendance cohéesete ceux du pli composite a (g0°le
comportement de cette séquence dépendant de edhuiirésine polymere.

Les valeurs utilisées lors des simulations numésgsont les modules d’Young pour chaque
température. Puisque le liner suit toujours la eogomposite, il restera vraisemblablement dans son
domaine d’élasticité. Le comportement plastiquaiaini’'un critere de plasticité ne sont pas nécessai
dans ce cas.

Température a -40°C a 25 °C, ambiante a 65°C
omax(MPa) 88 59 49
Emay (%0) 31 463 478

E (MPa) 2059 968 234

Tableau IV.2 - Valeurs des caractéristiques mécaniques de PAilnaux trois températures
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Figure IV.9 - Courbes de traction uniaxiale sur éprouvetteBAg a 25°C(a),-40°C (b) et 65°C (c)

IV.4 Essais Arcan-Mines sur la liaison embase-liner

Le but de cette partie est de présenter la métleadmractérisation de la tenue mécanique de la
liaison embase-liner, la dégradation de I'étanéhdéiti niveau de la liaison embase-liner étant un
phénomene observé sur des réservoirs de type Isersice. Cette dégradation peut étre due a une
perte des propriétés mécaniques aux interfacediffésents matériaux et ainsi conduire a une baisse
des propriétés de perméation. La liaison embageastée dans cette partie est en PU-Inox, fadeiqu
par la société RAIGI, partenaire de ce projet. Balisation des éprouvettes a été effectuée par
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IV. Caractérisation de 'embase et du liner

surmoulage sur le matériau acier de I'embase poeosformer de maniére aussi proche que possible
du procédé de réalisation du réservoir. Comme tiauens indiqué précédemment, le liner retenu
pour cette étude a principalement été le PA6 médifa liaison n'a pu étre testée avec ce matérnau e
raison de difficultés a fabriquer des éprouvett@6-mox. En conséquence toutes les données ser cett
lisison PAG-Inox seront pour beaucoup issues digtéaature pour une utilisation lors des simulato
numériques.

I\VV.4.1 Objectifs

Pour déterminer les caractéristigues mécaniquesodhportement de la liaison embase-liner,
un nombre significatif d’essai Arcan-Mines ont ébélisés, la vitesse de sollicitation restant dans
domaine quasi-statique.

I\VV.4.2 Eprouvettes, dispositif Arcan-Mines et moyes d’essais

Les éprouvettes ont été réalisées par surmoulagelgiuréthane (PU) sur le matériau acier de
'embase. Le film de ce surmoulage d’épaisseur 120 (environ) a été réalisés entre les deux
embases en acier (Figure IV.1&éant ainsi la liaison embase/liner. Nous allonscdétudier le
comportement mécanique d’'un assemblage reprédemetala liaison embase/liner dans le réservoir.
Notons que ces embases ne présentent pas de egdsyids d’adaptation au niveau du joint de colle
permettant de limiter de maniére significative degyularités dues aux effets de bords [Cognardl et a
2004], [Cognard et al., 2005].

Dans le cas des embases qui nous ont été fouesiesllages réalisés présentent un défaut qui
doit étre considéré lors des essais. Les plansohmses présentent un angle de flexion entre eux,
défaut qui sera pris en compte dans le dépouillerdea essais. L'angle entre les plans des deux
embases, lorsque le montage est soumis a un tatsdarce, introduit une composante de flexion dans
I'état de contrainte normal. Nous avons pris enptencette composante de flexion.

Embases en acier

Film de colle PU

Figure 1V.10 - Embases assemblées

Cette éprouvette est ensuite montée dans un noweman-Mines, un dispositif particulier
utilisé pour caractériser des interfaces des nzatériCe dispositif est une modification du dispbsit
d’origine sur les travaux de Arcan [Arcan et a@78&], [Voloshin et Arcan, 1980], [Voloshin et Argan
1984] et[Arcan et al., 1987] ou I'éprouvette emfierde papillon était homogéne et massive. |l permet
d’appliquer des sollicitations uniaxiales et mulitdes sur I'éprouvette, pour une détermination
intrinséque de son comportement mécanique.

Ce montage expérimental est constitué de deux demites en acier reliés I'un l'autre par
I'éprouvette elle-méme (Figure 1V.11). Avec desusaur sa circonférence, le dispositif peut tourner
d’'un angle de 7,5° par le passage entre deux trosss. L'angle peut donc varier de 0 a 150°. €ett
disposition des trous permet d’'appliquer les sitdlibns en fonction de la direction souhaitée. Les
interfaces testées sont sollicitées suivant difftas orientations de la for€eappliquée au montage.
Lorsque cette force passe exactement par le ceatgeavité du joint de colle elle peut se décompose
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V. Caractérisation de I'embase et du liner

suivant deux composantes : une composante normaleeecomposante tangentielle au joint de colle.
L'état de contraintes développé est donc une sopiign d’'un état de contraintes d’effort normal
(traction ou compression) et d’'un état de contesint'effort tranchant (cisaillement pur). Dangeet
étude, nous appliquerons une foFcpour des orientations 0°, 30°, 45°, 60° et 908 Balison embase-
liner. Notons que la direction 0° correspond a tah guasi triaxial de traction, la direction 90draétat

de cisaillement pur et la direction 30°,45° et 606frespond a un état hors axes.

Film de colle

(@) (b) (©)

Figure IV.11 - Montage Arcan-Mines et son mode de sollicitagidn joint assemblé :
(a) traction (b) mixte ou hors axes (c) cisailleinen

La machine utilisée pour réaliser les essais estmachine INSTRORIde capacité 10000 daN
(Figure 1V.12). Le pilotage d’'un essai se fait emttdle de charge avec la vitesse de 7 daN/s afin
d’étre dans le domaine quasi-statique du matériadi€& La mesure de la déformation s'effectue au
moyen d'un extensomeétre double permettant de nreku@mposante normale et le glissement du
déplacement des levres du joint de colle. On atitjénéralement deux extensometres, un de chaque
c6té du joint assemblé pour apprécier toute fleparasite.

Figure 1V.12 - Dispositif Arcan-Mines fixé & la machine INSTRON
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IV. Caractérisation de 'embase et du liner

IV.4.3 Résultats expérimentaux

L’effet de I'éprouvette incliné apparait clairemefdns la courbe d’essai présenté dans le
Figure IV.13 (sollicitations de traction). Les d&pbments enregistrés par les deux capteurs
extensometres partent en sens inverse, I'un etiamaet 'autre en compression. Nous avons pris en
compte ce phénoméne en introduisant une composienfiexion dans I'état de contrainte normal.
Notons que cette composante disparait naturellemoesitd’un essai en mode de cisaillement pur
(direction 90°).

La Figure 1V.14 présente les courbes moyennées detix capteurs, obtenues pour des essais
en mode de traction (a), de cisaillement (b) eteniraction-cisaillement (c). Notons que deux cearb
apparaissent pour les sollicitations en mode nmepeésentant les parties traction et cisaillemiess.
facies de rupture aprés essais montrent bien lahéémn entre I'acier et le matériau de surmoulage
injecté (Figure 1V.15).

Force (daN)
1000

——Capteur Face 2

= Capteur Facel
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I U t t t t {
-50 0 50 100 150 200 250
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Figure IV.13 - Courbe expérimentale de I'essai Arcan-Mines paliaison embase-liner PU en
présentant la flexion de I'éprouvette
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Figure 1V.14 - Courbes expérimentales moyennées de I'essanAviiaes pour différentes
sollicitations : (a) traction, (b) cisaillement(e} mixte traction-cisaillement ou hors axes
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IV. Caractérisation de I'embase et du liner

Figure 1V.15 - Photographie des décohésions aprés essais

Eprowetle, o lo 20 pone (deplimbi tow).

ENDEHAT

Pour chaque essai, nous nous intéressons a deaesfda limite d’élasticité et la rupture de
I'assemblage. Les résultats obtenus sont résunmée sableau (1V.3). Les contraintes associées sont
calculées par la formule (IV.12-1V.15) podit force a la limite d’élasticité et a la décohésibas
mesured , bet h sont toutes représentées sur la Figure 1V.15.

Angle () | Eprouvette| Fgastiqu (N) | Fasconesio (N) | | (mm)
0° N°1 - 7000 2,45
0° N°3 442 9339 1,56
0° N°5 400 5226 2,88
30° N°7 282 4806 3,261
45° N°4 325 5808 2,69
60° N°8 250 2954 3,734
90° N°2 292 5873 -
90° N°6 233 5827 -

S560 mnt, b 70 mm,h 8 mm

Tableau V.3 - Bilan des résultats nécessaires a I'établissediantcritere
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Figure IV.16 - Schéma de I'éprouvette inclinée en présentarfotess et les distances associées
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IV. Caractérisation de 'embase et du liner

On établit ensuite un critere de plasticité etujgture par décohésion. Les invariadtset |
doivent étre calculées en utilisant les formul®s3) et (IV.16). Les deux correspondent a la cantea

équivalent de Von Mises]() et a la contrainte hydrostatique ou la contraintgenne %).
Iy =011+ 09 + 033 (IvV.16)

v , .
O, =03, =——0,,,0,, =0, et 0,,=0,,= 0. La Figure V.17 représente

Avecall = amotale ’ 1 Yy

J en fonction del; au moment du seuil de plasticité ou au début degéure par décohésion. Nous

avons finalement choisi le critere de Drucker-Pragméralisé [Joannés, 2007] (IV.17) comme étant le
mieux adapté pour prédire la limite d'élasticité let début de décohésion. Ce critere est une
généralisation du critere d’'origine de Drucker-Rrague I'on retrouve par linéarisation de notre
expression avec a = 1 [Drucker et Prager, 1952]

JA-RE+(B-DR U, =0 avecB=0a= 1 (IV.17)

L’analyse des essais nécessite la connaissanceefficient de Poisson, mais on peut noter
que son influence sur les résultats est faible.sNauons effectué une mesure directe du coeffident
Poisson sur éprouvette haltére, en mesurant lardafmn transversale et la déformation longitudinal
On peut noter que la valeur trouvée reste la méams tes domaines élastique et plastique,seit
0,4743. Enfin, le critére de décohésion identifi@mle liner PU est exprimé selon I'expression :

J%+ 34141, -32761=0 (IvV.18)
20
® Décohésion
18 ® Limite d'élasticité
16 ¢ > — Drucker-Prager Décohésion
14 £ o ailal ~9R101=0 — Drucker-Prager Plasticité

J (Mpa)

1, (MPa)

Figure 1V.17 - Résultats d’essais correspondant a la décohdsitaliaison embase-liner PU

En raison des difficultés a fabriquer les mémegsyéprouvettes avec un liner PAB, I'essai
Arcan-Mines n'a pu étre réalisé pour caractérisefidison embase-liner PA6. Néanmoins afin de
pouvoir de simuler numériquement le réservoir dsors ensemble, nous avons adopté les résultats de
caractérisation du PA6 dans un contexte de souldage ou un critere identique a celui de Drucker-
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IV. Caractérisation de 'embase et du liner

Prager a été étudié puis adopté [Oumaru Mairagd@012](1V.19). Nous avons fait le choix d'utiliser
ce critere pour prédire la durabilité de la liaigmnbase-liner en PA6 dans le contexte de notreétud

J 29 +691121, - 4055568= 0 (IV.19)
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V. Caractérisation du réservoir de I'étude

Chapitre V

Caractérisation du réservoir de I'étude

Ce chapitre présente le dispositif expérimentalisétiau cours de I'essai de pressurisation des
réservoirs 2L étudiés ainsi que les résultats expemtaux qui serviront a la validation des simwat
numériques.
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V. Caractérisation du réservoir de I'étude

V.1 Introduction

Ce chapitre présente I'étude expérimentale efésctur les réservoirs 2L, étudiés dans le cadre
de cette thése. Deux campagnes d’essais de pszdiuridistinctes ont été réalisées permettant de
mettre en évidence l'état de déformation lors denlae en pression des réservoirs. On y note la
présence de phénomenes non linéaires en tout déssiais d'éclatement sur les essais effectués au
CEA (Figure V.1). Nous avons menés de notre cogadsais complémentaires afin d’apprécier ce
phénoméne. Nous avons essayé de le comprendre l@htdepréter en analysant les champs de
déformations locaux et globaux en plusieurs ensliit réservoir et aussi par I'utilisation de signau
acoustiques. Nous avons ensuite identifié la foactiolumique de fibres du réservoir afin de la
comparer avec celle des plaques composites teatfemravant. Tout comme pour l'analyse des
éprouvettes de laboratoire, nous avons utilisé dectxniques : I'analyse d'images et la pyrolyses Ce
données expérimentales sur réservoirs ont serwiadier les simulations numeériques sur réservoirs.
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Figure V.1 - Résultats d’'un essai d’éclatement sur résefesgai CEA)

V.2 Essais sur réservoir 2L

V.2.1 Obijectifs

Pour comprendre et interpréter la non-linéariténdse en pression des réservoirs ainsi que
I'effet de la température sur le comportement nioédire, deux campagnes d’essais de mise en
pression ont été réalisées. La premiere a ététeffecpour des charges-décharges a température
ambiante. La deuxieme en fluage a 750 bar (Iégéreme dela de la pression de service) pour une
température de 85°C et ce pendant 24h. Notons ejuessai de fluage correspond au test d’épreuve
pour certifier la tenue mécanique du réservoireemperature.

V.2.2 Réservoirs 2L et moyens d’essais

Les réservoirs bobinés ont été fabriqués par l& g& un procédé d’enroulement filamentaire
(Figure V.2). La géométrie générale ainsi que Haecture du composite a fait I'objet d’'une
présentation plus détaillée dans le chapitre 2.sDarcadre de cette étude, nous avons obtenu deux
familles de réservoirs. La premiere avec des réssren composite fibre de carbone/époxy et um line
PAG6 appelé « LSTP-11-77 » (Figure V.2) sur laquetias avons largement travaillé. La seconde avec
un composite en carbone/PA6 et un liner en polparé (PU). Cette derniere famille a seulement vu
un réservoir sollicité en fluage.
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Figure V.2 - Réservoir 2L bobiné

Un systéme de pressurisation hydraulique a étéséutayant pour base un systeme Top
industri€® muni d’'une pompe hydraulique (Figure V.3). Cet emlsle est capable de monter en
pression jusqu’a 1000 bar. Comme la pression apfdicau réservoir est dans le domaine des hyper-
bar, nous ne pouvions atteindre I'éclatement. @gplique en partie que les essais d’éclatement sur
réservoirs ont principalement été réalisés au CHéus nous sommes en contrepartie attaché a la
phase de mise en charge, aux non-linéarités maxerainsi qu'a I'état des déformations au dessaus d
la pression service (<700bar) et a la bonne matédis comportementale du réservoir.

Figure V.3 - Systéme de pressurisation hydraulique

Concernant la premiére campagne d’essais a terap&i@mnbiante, le réservoir (LSTP-10-77)
a été éequipé de différents moyens de mesuredMDT, (ii) jauges de déformation et (ii) la
corrélation d'images. Par ailleurs des capteursnrégistrement acoustique ont également été
positionnés au cours des essais afin de suivreidgeaux acoustiques émis. La vitesse de montée en
pression était égale a 6 bar/min. Pour la secoadgagne d’essais liée au fluage a la température de
85°C, chaque réservoir était préchauffé a 85°Cteveépendant 6 heures permettant a 'ensemble du
réservoir d’étre a une température homogéene. Ensuétait mis en pression jusqu’a 750 bar avex un
rampe de vitesse de 60 bar/min pour étre maintemadgnt 24h. Les systemes de mesures étaient
identiques a ceux de la premiére campagne.

V.2.3 Moyens de mesure de I'état de déformation

V.2.3.1 LVDT et jauges de déformation

Cette technique est un moyen classique de messrel@ormations. La Figure V.4 présente
les dispositifs d’essais mis en place au centrerdgsriaux. Le capteur LVDT qui se situe en exttémi
de bouteille servait a mesurer le déplacement glidoas le sens axial du réservoir (Figure V.4(&g).
réservoir était positionné verticalement avec uintdixe au niveau du bouchon bas. Le capteur LVDT
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a été positionné sur le bouchon haut permettamhegurer la déformée de la bouteille dans le sens
axial lors de la mise en pression.

4 '
-
LAD1
L1 ﬂ?l 1~:—:|] L4
2= | =ls
L3 I]l?‘ "I?I] L6
()

Figure V.4 - Dispositif d’essai pour réservoir

Ensuite, nous avons choisi d'utiliser les jaugesléfermations pour mesurer des déformations
locales (radiales et axiales) au niveau de la @irBllusieurs séries de jauges ont ainsi été collées
comme indiqué sur la Figure V.4 (b). Par contresd@nmesure ou les jauges de déformations ne
tiennent pas a chaud (85°) pendant le fluage éstats sont parfois peu fiables.

V.2.3.2 Analyse d'images

Cette technique présente l'avantage de mesureddémmations ou les déplacements de
maniére a la fois locale et globale. Les nuaggsoiles doivent étre faits avant I'essai. Pendamtike
en pression, nous avons enregistré des photodesud3et 1/16 d'image/sec (soit une image toutes
les 3 et 16 secondes). Puis, la mesure des poidte draitée par le logiciel maison « Arian »,
développé au Centre des Matériaux par I'équipe CABE positions respectives de la camera et du
réservoir sont présentés sur la Figure V.5 (a)isamake la Figure V.5 (b) présente une image réalsé
des fins d’analyse.
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(b)

Figure V.5 - Dispositif pour des mesures par corrélation dies

V.2.4 Méthode d’observation de 'endommagement pagmission acoustique

Cette technique a pour objet de détecter les m&wasi d'endommagement ainsi que d’autres
phénomeénes tels que les frottements susceptibl@emenir lors de la mise en pression du réservoir
Le principe et les détails techniques de cette outlont déja été expliqués dans le chapitre 3. Gomm
auparavant, deux capteurs piézoélectriques réstsRAC micro80) ont été utilisés et sont fixés sur
la zone de la virole du réservoir (Figure V.6). ibaintien des capteurs est assuré par deux bandes
élastiques de caoutchouc, ceci afin de garanticauplage uniforme et constant de la pression
appliguée ainsi qu'une épaisseur constante dudirgel.

Figure V.6 - Positionnement des capteurs acoustiques
V.2.5 Résultats expérimentaux

V.2.5.1 Analyse de I'état de déformation

Les Figures V.7 et V.8 présentent les résultassnaesures de déformations dans les sens radial
et axial. Notons que la déformation globale enteggspar le capteur LVDT correspond bien a celle
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enregistrée par le CEA (Figure V.1), au cours de m®pres essais. Cette déformation exhibe un
comportement non linéaire lors du début de misgression qui sera traité par la suite.

Concernant les déformations locales données pgalgjes de déformation, on remarque que
les non linéarités de déformations dépendent faterdes zones enregistrées. En raison du procédé
d’enroulement filamentaire utilisé pour la fabrioat des réservoirs, chaque meche déposée sur la
surface a partir du liner n’est pas toujours ptefaent alignée, expliquant ainsi des zones localeme
hétérogénes. C’est pour cette raison qu'une coioéla’images a été pratiquée. Nous nous sommes
intéressés a deux zones : la zone de la virolelietdu déme.

Regardons en premier lieu la zone de la virolepaticulier la déformation axiale. La Figure
V.9 présente cette déformation selon trois zonksB et C. Ces résultats mettent en évidence le
comportement linéaire de la déformation axiale dEsstrois parties de la virole. De plus, leur
comportement est identique. Ce résultat souliga@erhent la fiabilité et la précision des mesures
locales par jauge de déformation.

Comme nous l'avons déja souligné, la mesure diadément axial par LVDT présente une
non-linéarité. Pour comprendre sa provenancetiute de regarder la Figure V.10 qui décompose
cette déformation axiale selon différentes zonesidérées. Nous notons que c’est la zone A, faisant
partie du ddéme qui provoque cette non linéarit€amportement. La comparaison avec la mesure par
LVDT témoigne d’une nette cohérence (Figure V.11).
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Figure V.7 - Déformation radiale dans la virole du réservoir
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Figure V.8 - Déformation axiale locale dans la virole mesuréganzge de déformation et déformation
axiale globale mesurée par LVDT sur I'ensembleé&hervoir
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Figure V.9 - Déformation axiale dans la virole mesurée par agatjimages
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Figure V.10 - Déformation axiale sur plusieurs zones du résefwoasures par analyse d'images)
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Figure V.11 -Déformations axiales sur différentes zones

Afin d’éclaircir la présence de cette non linéadtésa localisation, nous nous sommes focalisé
sur certaines zones. Finalement, la Figure V.12andlvidence que c’est la zone A, entre le composit
et 'embase, qui serait la source de cette nomtité Si on considére le mouvement de cette zonse |
de la mise en pression, la Figure V.13 montre g% déforme uniqguement en flexion. Il n’y a pas d
rotation au cours du chargement. Nous remarquoasngoins de 200 bar, il n'y a aucune plasticité de
I'embase. Nous supposons donc que la non linédetéette déformation axiale est induite par des
frottements entre le composite et 'embase. Cetdocte les informations données par le CEA : las d
la fabrication, cette zone est souvent sujettesgealex entre le composite et 'embase. Cette exjidin
sera clairement confirmée par les enregistreméatsigisions acoustiques présentés par la suite.

Pression (Bar)
TO0

-1 o 1 2 3 4 5 6 7
Diéfanmation (%e)

(b)

Figure V.12 -Déformations axiales sur plusieurs zones du déme
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Figure V.13 -Mouvement de flexion dans le déme lors de la mispression avant (points noirs),
apres (points rouges)

Présentons maintenant les résultats des essélisade a 85°C. La Figure V.14 montre que la
température n'a pas d'effet sur le comportemensdarsens axial. Nous remarquons la méme non-
linéarité du comportement en début du chargemeatréSultat permet de supposer que cette non-
linéarité n’est pas due a un effet de la viscqmitenant du composite ou du liner.

La Figure V.15 montre 'augmentation de déformatixiale pendant du fluage. Le réservoir
de série LSTP-10-77 de matrice en résine époxpepdpreuve des 24h tandis que la série LSTP-10-
26 de matrice PAG fuit aprés 700 secondes de fluagelupart des fuites en eau ont lieu a 'integfa
entre I'embase et le composite (zone A) et noumnsvoéme observé de légeres fuites entre les
couches du composite dans le partie du dome (zdriEifure V.16). Ces fuites sont bien cohérentes
avec notre hypothese sur la présence de jeux aardss décollées entre 'embase et le composite.
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Figure V.14 - Comparaison des déformations axiales pendant la @emgpression
(Températures : ambiante, 25°C et 85°C)
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Figure V.15 -Déformation en fonction du temps pendant le fluagemaintien en pression

Figure V.16 -Fuite pendant le fluage : (a) dans le bouchon en(ba dans le bouchon en haut et (c)
schéma des zones de fuites
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V.2.5.2 Analyse des signaux acoustiques

Comme souligné dans le chapitre 3, des enregistisnaes émissions acoustiques ont été
réalisés selon les travaux de Pongsak Nimdum [NimduRenard, 2009], [Nimdum et Renard, 20123]
et [Nimdum et Renard, 2012b].

La Figure V.17 présente le suivi de I'activité astique pendant la mise en pression du
réservoir de série LSTP-11-26. Des émissions @ntlétectées des cette mise en pression. Les signaux
se suivent rapidement jusqu’a atteindre un plateas des pressions avoisinant les 200 bar. lls se
stabilisent jusqu’a 500 bar pour ensuite augmedéemaniére linéaire avec la pression. Lors de la
montée, ces signaux sont caractérisés par une démession assez longue, qui correspond d’un point
de vue acoustique a des frottements et non a desrenagements générés au sein du composite. Pour
étayer cette conclusion, 'amplitude et la fréquenansformée par FFT ont été analysées. On
confirme bien que ces signaux restent dans la gaasebasses fréquences caractéristiques des
phénomenes de frottements entre matériaux (FiguB)V L’évolution des signaux émis par
frottement en fonction de la pression, est présesté la Figure V.19. Cette analyse par émission
acoustique permet de confirmer le phénoméne deefneint qui induit le déplacement axial non
linéaire en début de chargement. Nous pouvons pasécuent résumer la chronologie des
meécanismes :

= FEtape |, 'embase se déplace facilement pour gmtrde jeu puis frotte avec la partie
composite. Cette étape donne la non linéarité diewa axiale du réservoir et I'émission de
signaux caractéristiques du frottement ;

= Etape ll, lorsque la surface de I'embase et calleamposite sont parfaitement en contact, le
matériau composite supporte toute la pression reéni@acomportement dans le sens axial
totalement linéaire.

Notons que ce phénomene de frottement sera étudiéordirmé par nos simulations
numériques qui prendront en compte la présenceuwkegntre 'embase et le composite.

Comme nous l'avons indiqué, cette série de régmnfoit apres 700 secondes de mise en
pression par fluage. Cette fuite est cohérente #iraportante évolution des signaux acoustiques.
Concernant leur analyse, nous remarquons que t deau produit des signaux dont le temps de
montée et la durée sont longs, classant ces sigdang la méme gamme, caractéristigue des
frottements.
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Figure V.17 - Signaux acoustiques enregistrés pendant la mipeession
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Figure V.18 -Densité spectrale fréquentielle du frottement emizasnposite
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Figure V.19 -Evolution des signaux de frottement en fonctiomedgression
V.3 Analyse de la fraction volumique du réservoir

V.3.1 Objectifs

BN

Le but de cette partie consiste a identifier laction volumique de fibres d’'une coque
composite de réservoir pour que l'on puisse la @map avec celle des plagques composites
unidirectionnelles testées dans le chapitre 3.dobmntillons obtenus pour analyse ont été décoaupés
partir d’'un réservoir selon une tranche. Ces traactie réservoirs de la série PEVASA-124-708,
nommés échantillons « H, | » sont céte a cbte (E€igt20). Deux techniques ont été employées:
I'analyse d'images et la pyrolyse. La premiére teghe permet de déterminer la fraction volumique a
une échelle assez fine ditemicroscopique> ou «locale». Par une série de moyennes, on peut
remonter a I'échelle macroscopique. La pyrolyse permet de déterminer la fractiohurdque a une
échelle macroscopique qualifiée dglebale» pour la zone considérée.
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Figure V.20 - Echantillon obtenu et zones de découpe

V.3.2 Analyse d’'images

Pour I'analyse d’'images des fractions volumiquedilates, I'échantillon analysé est lui-méme
issu des échantillons découpés (échantillon I, fieigti21). Nous choisissons d’analyser uniqguement
les plis circonférentiels dans la zone en milieutdache correspondant & la virole du réservoir.
Comme déja décrit dans le chapitre 3, nous avoalysihdes images prises par microscopie optique
ZEISS avec un grossissement de 20 sur 256 niveagxisl (8 bits). Notons que dans cette analyse, la
taille de I'image analysée est plus importante cglie de la plaque composite analysée auparavant su
laquelle la taille du VER avait été définie.

Figure V.21 - Echantillon polis : zone d’analyse du taux volunggle fibres

Notons que les couches circonférentielles 1 a 4disénguent nettement des couches
hélicoidales pour lesquelles nous pouvons distingueéterminer facilement un taux volumique de
fibres (V) pour chaque couche en question. En revanchesoleshes circonférentielles 5 a 8 étant
associées, il est difficile de les distinguer. Poas couches, le taux dg ¥e détermine par une
moyenne. Ensuite les images de gris (8 bits) @nt@bverties en images binaires (2 bits) sur ldkgue
les fibres correspondent a des pixels de 1 (blahig) résine aux pixels 0 (noir). Cette opératiempet
d’isoler les fibres de la résine (Figure V.22).ftaction volumique de fibres se calcule selon fgpat
entre les pixels blancs et noirs. Les résultateralst pour les distributions de $bnt présentés sur la
Figure V.23 et le Tableau V.1. Notons que cettéhrigpe dépend énormément d’'une certaine
objectivité optique due aux niveaux de gris.

@)

Conception et durabilité de réservoirs en compssiestinés au stockage I'hydrogéne 72



V. Caractérisation du réservoir de I'étude
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Figure V.22 - Analyse d'images sur échantillons de réservoied dans les couches 1, 2, 3 ou 4 et (b)
dans les couches 5 a 8
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Figure V.23 - Dispersion des fractions volumiques par analysaatjes

Pli VT (%) Ecart type

1 47, 62 9,44

2 55,18 9,72

3 53,22 4,19

5a8 51,44 3,38
Moyenne (Ecart type 51,80 5,27

Tableau V.1- Fraction volumique de fibres par analyse d’images

Un autre avantage de I'analyse d'images est degiotaire en paralléle une mesure du taux
volumique des porosités. Information majeure damg fa tenue mécanique et in fine sur la pression
d’éclatement. Cette valeur peut également étreiddrée comme un paramétre qualitatif du procédé
de fabrication. Comme nous pouvons I'observer alidjure V.24, les porosités caractérisées par des
zones noires, se répartissent de maniéres aléataine sein des couches circonférentielles et
hélicoidales du réservoir. La technique d’analysmates utilisée est la méme que pour les mesures
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de Vi, mais cette fois, fibres et matrice sont deleur blanche, seule les porosités sont noires. Le
zones analysées restent les mémes que précédenamaamir la zone médiane de la virole. Selon
cette technique, nous obtenons finalement un taliknique de porosités égal a 2,77% (Tableau V.2).
Cependant, si nous regardons la valeur haute cotepte de I'écart type, il existe une zone dans
laquelle les taux de porosités peuvent atteindi@424, comme le montre la Figure V.25.

%

ot 2R

(a

Figure V.24 -Porosité dans le composite: (a) a l'interface adeshbes circonférentielles, (b) a
l'interface des couches circonférentielles et lwétlales, (c) dans les couches circonférentielles

Pli Porosité (%) Ecarte type
1 0,78 0,97
2 1,45 2,83
3 2,44 3,47
4 3,81 6,62
5a8 3,42 2,48
Moyenne 2,77 2,98

Tableau V.2- Résultants des taux volumiques de porosités

Figure V.25 -Zone dense en porosités

Finalement en utilisant le microscope optique ZE¢S8n balayant la surface d’un échantillon
polis, on obtient la micrographie compléte d’'unemeamportante du réservoir. Cette micrographie
présente en détail une partie du déme d’'un réseruai peut étre comparable a celle du maillage
numérique lors d’une simulation. Les angles locdesx couches hélicoidales quand elles arrivenesur |
déme peuvent étre calculé par les modeles de géenddtiptique des fibres. En plus on peut
également observer I'arrivée inéquitable des casicireonférentielles a la fin d’'une partie viroles
que lI'inhomogénéité dans ces couches (Figure V128 porosités apparaissent également dans toutes
les couches hélicoidales tout en restant pluslesigue dans les couches circonférentielles (Figure
V.27). Nous pouvons méme les observer a I'ceil mulss échantillons non polis.

Conception et durabilité de réservoirs en compssiastinés au stockage I’hydrogene 74



V. Caractérisation du réservoir de I'étude

Figure V.27 - Zone dense en porosités dans les couches hélenida

V.3.3 Analyse par pyrolyse

De maniere générale, I'analyse de la fraction vadue par pyrolyse conduit a des taux
volumiques de fibres a grande échelle dite macmgae. Afin d’établir une moyenne de la fraction
volumique de fibres dans le réservoir, plusieunolyges ont été effectuées. Les échantillons dnt ét
découpés dans plusieurs zones sur une trancheselvai (Figure V.28). lls ont été pesés avant et
aprés pyrolyse. Pour cela ils sont passés dansumaf 600 C° pendent une heure et demi afin de
s’assurer de la disparition de toute résine. Mogeanhre poids des fibres et celui de la résine, par
différence entre le composite et les fibres, lastfons volumiques et les densités sont détermiaées
partir des formules (111.9) et (111.10).
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Figure V.28 - Référencement des zones pour déterminer la fraetitumique

Notre analyse est utilisée pour deux séries di#dlen (Echantillon H et ). Ces deux tranches
situées cOte a cbte sont représentées sur la RigRide Les résultats des pyrolyses sont préseratés d
les Tableaux V.3 et V.4. Par ailleurs, nous pouvtraser la courbe de répartition des fractions

volumiques (Figure V.29).

Masse volumique de résine époxy (g/rdonnée 1,18
Masse volumique des fibres T700sc (g/grdonnée 1,8
Masse volumique de composite (gfm 1,56
Vi moyen de composite (%) 55,08

Tableau V.3- Récapitulatif des résultats de pyrolyses

Echantilon Zones VT (%)

57,02

58,58

57,89

55,89

55,86

56,80

56,89

58,09

48,34

54,71

54,27

53,05

53,05

52,79

54,77

XN |WIN|FP|IONO|JRAWINF

53,29

H Moyenne (Ecart ype 57,73 (0,99)

I Moyenne (Ecart ype 53,03 (2,05)

Total Moyenne (Ecart ype 55,08 (2,63)

Tableau V.4- Résultats des fractions volumiques de fibres daméservoir
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Figure V.29 -Dispersion des fractions volumiques obtenues panlyse

V.3.4 Comparaison des résultats

Si nous prenons les résultats sur réservoir, MeOEArquoONs que ceux obtenus par analyse
d'images correspondent aux zones en milieu de lenapproximativement les zones 4 et 5 de la
pyrolyse. En faisant I'hypothése que les couchdisedidales ont une fraction volumique proche de
celle des couches circonférentielles, la difféererotre les deux méthodes est de 2,66 % (analyse
d'image : 51,8% et pyrolyse zone 4 et 5 : 54,46%6kte différence importante est certainement liée a
la présence de porosités. L'analyse d'images estg#nsible aux porosités car dans son princifee, el
calcule différentes aires alors que la pyrolysebasée sur une méthode de calcul par poids. k& n’
donc en rien affectée par la présence de pordgitdsexemple dans le cas d'une plague composite, la
prise en compte des porosités conduit & des réstriés proches entre les deux méthodes).

Si on compare les résultats sur réservoir et s@r plaque composite, on trouve un écart
important entre les deux méthodes (en utilisargyllyse : 55,08% contre 58,69%). Cela peut sans
doute s’expliquer par des soucis de fabricationCEA a mentionné quelques soucis au niveau du
compactage des couches du réservoir. Des écartslestépaisseurs programmeées de couches et les
épaisseurs finales aprées la polymérisation ont@tétatés (dont I'épaisseur totale programmée égale
10,54mm : Tableau 1.3, finalement égale a envitdnmm : mesure a partir une tranche testée). Ce
phénoméne n’a pas vraiment affecté la fabricatesm glaques composites puisque les couches dans la
plague sont moins nombreuses qu’au sein du réseNous remarquons que I'épaisseur augmente du
fait de davantage de résine et de porosités, ldrmnes fibres restant quasiment identique.

Pour la simulation numérique présentée dans laepauivante, nous préférerons utiliser la
fraction volumique déterminée a partie d’une plagoaposite en se basant sur la géométrie initiale d
réservoir.
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Chapitre VI

Critére de rupture des fibres : approche probabilige

Dans ce chapitre, nous présentons le critére deungpdes fibres, basé sur une approche probabiliste
et établi pour des chargements quasi-statiques. &dsuls multiéchelles par éléments finis et les

techniques d’homogénéisation sont employés. Plssigopriétés mécaniques et physiques des fibres
et de la matrice ont été également prises en campte

Sommaire

VI.1 Introduction
V1.2 Synthése bibliographique
V1.3 Echelle microscopique

V1.3.1 Distribution des contraintes a rupture deds et longueur inactive
VI1.3.2 Choix du VER : taille, Vf, arrangement

V1.3.3 Homogénéisation et conditions aux limites@#iques

VI1.3.4 Comportements des constituants

VI1.3.5 Chute de la rigidité des fibres rompuesaffimement du maillage
V1.3.6 Processus du calcul

VI.3.7 Résultats numériques

V1.4 Echelle macroscopique

VI1.4.1 Simulation de I'éprouvette composite unidiiennelle

V1.4.2 Dispersions de la fraction volumique locglebale et effet d’échelle du
changement de taille du VER

V1.4.3 Comportement du VER et chute de la rigiditeVER rompu

V1.4.4 Processus du calcul

V1.4.5 Résultats numériques et validation du cgiter

V1.5 Effet de la température

VI.5.1 Identification du comportement de la résine

V1.5.2 Prise en compte de I'effet température damaodele multiéchelle

V1.5.3 Résultats numériques et validation de lagoen compte de I'effet de
température

Conception et durabilité de réservoirs en compssiastinés au stockage I’hydrogéene

78



VI. Critére de la rupture des fibres : approchepiuliste

VI.1 Introduction

Dans ce chapitre consacré a la simulation numérigugs avons proposé un critere de rupture
des fibres basé sur une approche probabilistei@alplartir de calculs multiéchelles par élémeinis.f
Les données expérimentales des matériaux a I'éch@liroscopique ont été utilisées pour prédire la
rupture a une échelle plus grande dite macroscepigprésentée par I'éprouvette de laboratoire. Ce
critere est compatible avec une architecture coitgp@yant la rupture des fibres comme mode
d’endommagement principal. Nous avons ensuite gy@lice critére a I'échelle de la structure pour
faire I'objet du chapitre suivant qui traite deslenulation numérique du réservoir composite.

VI.2 Synthése bibliographique

La rupture des fibres est considérée comme le nsoanprincipal dendommagement du
composite tandis que les ruptures liées a la neateistent bien souvent secondaire en terme det@ravi
De maniére générale, le mécanisme de la rupturdiltles peut étre peut se décomposer en deux
étapes. D’abord les premieres ruptures de fibesviilennent de maniére aléatoire d’ou I'intérétrdiu
approche probabiliste. Par contre, dés que le nemérfibres rompues devient suffisant, le report de
charge sur les fibres voisines, induit par la cotregion de contrainte autour des fibres rompues,
devient important et entraine une localisationadeupture dans le pli concerné. La formation d'lanp
de clivage par propagation rapide d’'une fissuregmdiculaire & la direction de sollicitation induit
finalement la rupture catastrophique de la piecepmsite [Okabe et Takeda, 2002] et [Baxevanakis,
1994]. C’est cette cinétique d’'évolution des fibrempues qui explique que nous ayons privilégié une
approche puis un calcul de type probabiliste. Lasbation de la rupture finale du composite confirme
I'existence du plan de clivage, les fibres se rampgpiquement par paquets, les fibres dans chaque
paquet ayant un plan de rupture commun (Figure)VDifférents plans de rupture se rejoignent
ensuite par la décohésion fibres/matrice et pargéure en cisaillement de la matrice [Master, 1993

Figure VI.1 - Ruptures de fibres en traction d’un graphite/ég®mit, 1993]

De maniére générale, deux approches ont été prepqgseéur modéliser la rupture d'une
éprouvette gouvernée principalement par la ruptesefibres. La premiére approche, ditepproche
globale», est basée sur une répartition uniforme desraiotgs sur toutes les fibres intactes du
faisceauandis que la deuxieme approche, dit@pproche locale> est basée sur une répartition des
contraintes utilisant des reports de charge damsiénage des fibres rompues.

Les premiers travaux basés sur une approche glotbalda rupture des composites
unidirectionnels, prennent en compte une distrdputiies contraintes a rupture des fibres [Rosen,
1964]. L'accumulation de ruptures de fibres avaadmentation de la charge appliquée sur les fibres
intactes conduit éventuellement a la rupture maomgue du composite. Son approche est basée sur
un modele bidimensionnel. Le composite est congidémme un faisceau de fibres réparties d’'une
maniére uniforme. Chaque fibre est divisée en Nlloms ayant une longueurd2La longueurd
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représente la distance sur laquelle le facteundeentration de contrainte est inférieur a 1, (&8s le

cas de Rosen), par rapport a la charge nommal®onc, 3 représente une distance critique liée a la
longueur minimale pour qu'un défaut provoque latuop d’'une fibre. La contrainte a rupture de
chaque maillon considéré est estimée selon lagldvéibull obtenue avec des essais sur fibre ueitair
Apres rupture d'un certain nombre de fibres, Raa@pose que le restant des fibres non rompues dans
le milieu considéré, supporte uniformément la chagpplémentaire appliquée. Avec ces hypotheses,
'auteur a construit un critere de rupture pour aomposite unidirectionnel & 0°, mais ce critére
surestime la contrainte de rupture des compositsractionnels.

La deuxieme approche dite locale, fait I'hypothgae I'ampleur du report de contrainte du a
la fibre rompue, sur les fibres voisines, dépendede éloignement. Les fibres proches de la fibre
rompue sont soumises a des charges plus élevédsgyfibres éloignées. Zweben [Zweben, 1968] a
introduit les effets de concentration de contramteour des fibres rompues dans le modele de Rosen.
Selon cette approche, I'apparition de la premieadascence des fibres rompues, (cluster), appdie «
plan de clivage», entraine la ruine du matériau. Le concept dhauéle analytique dit « Shear-lag »,
introduit par Cox [Cox, 1952], a été initialemembposé pour estimer la concentration de contrainte
autour des fibres rompues. Cette approche a étésyivie par plusieurs études en 2D et 3D
[Hedgepeth, 1961] [Hedgepethadt, 1967], [Fukuda et Kawata, 1976], [Goree et Gra839], [Goree
et Gross, 1980], [Lagoudas et al. 1989], [Zhu etl@B9], [Ochiai et al., 1991], [Liangbo et Fuqun,
1993], [Phoenix et Sastry, 1993], [Phoenix et §ast®94], [Landis et McMeeking, 1999], [Okabe et
al., 2001], [Xia et al., 2002] et [Kim et al., 2J0®Pans ces études le facteur de concentration de
contraintes K défini comme le rapport entre la contrainte sue fibre adjacente de la fibre rompue et
la contrainte sur une fibre a I'infini, est indépant du rapport du module de la fibre et du modiale
la matrice. Notons que Kcalculé en modele 2D est surestimé par rappodid calculé en 3D. Le
défaut majeur de ces modéles est de ne pas premdeampte le comportement anisotrope des fibres.

Plus récemment une approche plus compléte, baséansaalcul par élément finis a été
développée par Baxevanakis [Baxevanakis, 1994Bakdvanakis, 1995] en simulant de maniére
bidimensionnelle la rupture d’'un composite unidil@mel en utilisant une méthode par éléments finis
associée a des données statistiques. Deux éctisliiestes ont été définies : une échelle interauéeli
et une échelle macroscopigue. Dans ce travail,olume élémentaire représentatif (VER) a été défini
pour étudier la rupture a I'échelle intermédiaiRuis, le résultat de rupture a I'échelle inférieure
devient une donnée pour I'échelle supérieure maopigue afin de simuler I'essai de traction unibxia
jusqu’a rupture de I'éprouvette laboratoire. Cearnidce modéle 2D sous estime la contrainte de
rupture du composite. Notons qu’'a I'échelle intediaée la valeur de K obtenue par cette approche,
est du méme ordre de grandeur que celle obtenudgulepeth (Shear-lag 2D).

Avec la méme approche, Blassiau [Blassiau, 20(Blgasgiau, 2006a], [Blassiau, 2006b],
[Blassiau, 2008] et [Blassiau, 2009] a amendédeadil de Baxevankis en utilisant un calcul 3D du
VER afin de déterminer les coefficients de transfler charge. Cette approche prend en compte la
variation d’état d’'endommagement suivant le nontd&dibres rompues dans le maillage du VER ainsi
que d’autres phénomenes comme la décohésion derféine fibre rompue-matrice, le comportement
viscoélastique et viscoplastique de la matrice. ttagaux de Blassiau montrent une bonne cohérence
avec les travaux de Landis et McMeeking [Landi®dleMeeking, 1999], si on prend en compte les
mémes phénomeénes. Notons que la valeur dgbtenue par la méthode des éléments finis esben b
accord avec les modéles Shear-lag en 3D, [Ned#désetom, 1994]. La modélisation 3D de la rupture
macroscopique d’'un composite unidirectionnel af&ité par un procédé multiéchelle. Les données de
base obtenues a partir des résultats numériguésteelle microscopique ont été utilisées pour peedi
la rupture l'échelle macroscopique. La taille deaaie élément d’'un maillage macroscopique,
(éprouvette de composite unidirectionnel), esteégatelle du VER qui peut présenter 5 niveaux tI'éta
d’endommagement. Cette modélisation entraine umestimation de la contrainte a rupture du
composite avec une faible dispersion comparéela dek résultats expérimentaux. Ce travail multi-
échelle a été raffiné par Thionnet et al. [Thioreteal., 2009] et [Thionnet et al., 2011] pour écal
de réservoirs composites. lls ont utilisé la teghaides éléments finis associée a une métholle FE
simplifiée, basée sur les travaux de Feyel [FE8@03] et Souza et al. [Souza et al., 2008]. Cepanda
cette méthode est lourde a mettre en ceuvre etdéiglisme du calcul est nécessaire.
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Un autre modéle utilisé dans I'approche localébasg sur la mécanique de la rupture [Batdorf,
1982a], [Batdorf, 1982b], [Bader et Priest, 1982][Rader, 1988].Dans cette approche la rupture
résulte de la multiplication des ruptures de fileesonduit a une instabilité du type Griffith.

Baxevanakis [Baxevanakis, 1994] et [Baxevanaki®5]1%@ étudié les effets d’échelles sur la
rupture d’'un matériau composite. Il a trouvé uriketaritique du VER en 2D (6 fibres, 8mm de long).
Au dela de cette taille, la distribution cumulées deptures reste inchangeable. Cette approche a été
reprise en 3D par Blassiau. Ce dernier mentionmelgunombre de fibres peut étre réduit jusqu’'a 16
fibres au lieu de 36 fibres (6x6), sans perturlasignificative des résultats.

Parmi les modeles existants, nous avons choisis ¢tk cadre de notre I'étude, un modéle
multiéchelle 3D pour prédire la rupture du compmosihidirectionnel. Ce modéle, basé sur I'approche
probabiliste, utilise I'approche locale par la nugte des éléments finis et s’inspire du travail de
Baxevanakis [Baxevanakis, 1994]. En utilisant ledgle multiéchelle, nous avons été amené a définir
deux échelles distinctes : I'une dite microscopjdiaeitre macroscopique.

V1.3 Echelle microscopique

V1.3.1 Distribution des contraintes a rupture de fbres et longueur inactive

Dans les études précédentes, la distributionsitate des contraintes a rupture de fibres est
habituellement donnée par la loi de Weibull. Caitgeut s’obtenir & partir d’essais sur fibre aii.
Ces essais ont été faits avec une longueur de @esgydibres donnée. La loi de Weibull, (équation
I11.3), permet d’extrapoler les résultats pour lovegueur de jauge souhaitée (longuer L

Notons que la longueur inactive(lde rupture représente la longueur minimale paguélle
il est exclu de voir apparaitre une nouvelle ruptde fibre. En réalité, cette longueur se compaose e
une longueur critique, - considérée comme la longueur minimale de fibrapwe pour laquelle la
reprise de charge atteint la contrainte appliqégmlé a la longueurd2chez Rosen) et la longueur
moyenne de décohésion fibre/matricq, provoquée par la rupture des fibres. Selon leattade
Baxevanakis [Baxevanakis, 1993], [Baxevanakis, 1p&4tant sur I'essai de multifragmentation,d
été caractérisée expérimentalement par la longueyenne des fragments a I'état de saturatigndi_
de Ly longueur & partir de laquelle aucune nouvelleungptles fibres n’a été observée (Figure VI.2).
La longueur L peut étre calculée a partir des équations (VISBlon d’étude de Baxevanakis, la
longueur L. des fibres de carbone T300 est égale a 0,5mme Cattur critique sera utilisée pour notre
simulation puisque notre fibre (T700sc) reste damséme famille des fibres a haute résistance.

L=LtLy avec 1=4/3(LsLy) (VI.1)

Figure VI.2 - Schéma de test de multi fragmentation
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Selon les données fabricant, la contrainte a reptes fibres T300 est trés différente de celle
des fibres T700sc. Pour cette raison, il est néiresde déterminer expérimentalement la distriloutio
des contraintes de rupture. Cependant, comptedera difficulté de préparation de I'éprouvette de
multi fragmentation, c’est I'essai sur fibre unitaiqui a été mis en place. Normalement, la loi de
Weibull nous permet d’extrapoler, a partir des Itéssl obtenus avec une longueur de jauge (ici 25
mm), les résultats pour une longueur souhaitée & mm). Cependant, I'extrapolation de cette loi
vers une distance trés faible donne souvent lsssona@tion des contraintes a rupture. Les travaux de
Hutchon et Phillips, [Hutchon et Phillips, 1979htanontré que la contrainte a rupture n’évoluegms
maniére significative pour des longueurs compréggse 5mm et 0,5mm. Pour cette raison, nous avons
choisi d’extrapoler la distribution de contrainteu@ture des fibres pour la longueur de jauge derh
(L/Lo = 0,2), et pour la longueur; de 0,5mm. La Figure VI.3, présente en fonctiodadeontrainte a
rupture, la comparaison entre la courbe probabilgntifiée & 25mm et extrapolée a 5mm.

0,9 i
0,8 I
07 |
06 |

0,4 - ® Résultats expérimentaux
03 . -
L — Fonction de Weibull

Probabilité Cumulée de Rupture
h

0,2 -
r = Fonction de Weibull
extrapolé 4 Smm

1500 2500 3500 4500 5500 6500 7500

Contrainte a2 Rupture (MPa)

Figure V1.3 - Distribution de la contrainte & rupture identifigeur 25mm et extrapolée a 5mm.

VI1.3.2 Choix du VER : taille, Vf, arrangement

Comme nous l'avons déja indiqué, notre VER est @&ss travaux de Baxevanakis. Par contre,
il est plus représentatif au sens qu'il se comptlaa moins 16 fibres avec une longueur de 8 mm.
Contrairement aux travaux de Baxevanakis, noussagassi choisi de faire varier le nombre de fibres
tout en gardant la taille du VER constante, afinfales varier la fraction volumique ¢V Ce choix
présente l'avantage de changement plus facile deatdion volumique lors des implémentations
numériques avec les changements d’échelle.

La Figure V1.4, montre que la répartition desdbn’est pas homogene. Il existe des zones de
forte concentration de fibres ainsi que des zonéalde concentration de fibres. Par la suite nous
traduirons cette variation par la variation de dacfion volumique locale (V). L'arrangement
observé des fibres peuvent étre classé en 3 typesanjement : (i) carré, (i) hexagonal et (iii)
aléatoire.

Conception et durabilité de réservoirs en compssiastinés au stockage I’hydrogene 82



VI. Critere de la rupture des fibres : approchebpimliste

‘ﬁ»

» §

J:y :1
L
pheds Ml‘?

R W {ﬂi’ 4
IR M
’Jz * _. .'_‘. : 3 .1 f. "';'f'f;"f'

Figure VI.4 - Répartition des fibres : (a) carrée (b) hexagoetl(e) aléatoire

Comme le VER est soumis a des conditions aux lgngériodiques 3D, ce qui augmente
énormément l'occupation mémoire de l'ordinateursaique le temps de calcul, le choix de la
configuration de la taille du VER et le raffinemett maillage doivent étre choisis de facon trés
précise. Afin de prendre en compte toutes les tianis (la fraction volumique et I'arrangement des
fibres), nous avons défini 10 configurations de MEeRrésentées sur la Figure VI.5 :

* 4 variations de Mocae avec l'arrangement carré: 21,12% (16 fibres), %925
fibres), 47,51% (36 fibres) et 64,67% (49 fibres) ;

» 3 variations d’arrangements (une hexagonale et di&atoires) pour 16 fibres ;

» 3 variations d’arrangements (une hexagonale et d&&atoires) pour 36 fibres.

Comme déja indiqué, la taille approprié du VER feste et égale a 0,054x0,054x8 rhm
quelque soit le Mocas avec un diametre de fibres égal a 7um (Figure)VLés fibres et la matrice sont
supposées avoir une interface parfaite dans lésleldu VER. La rupture des éléments correspond
aux données statistiques de rupture de fibres wieadistance Lde 0,5 mm (Figure VI.7). Cette
distance prend en compte la distance de décohdssrfibres-matrice (). A cause d’'un manque
d’'informations expérimentales sur ce phénoméneédeltEsion sur le composite unidirectionnel a 0°
nous avons supposé arbitrairement dgale & 0,1mm. Cependant, selon I'étude de Baadisn
[Baxevanakis, 1994], il est souligné sa tres faibflience sur les concentrations des contraintéesu
fibres du voisinage si lagl< 0,125 mm.

Pour simplifier le processus de simulation, nousnavarrangé les éléments critiques des fibres
voisines dans le méme plan. Ceci n'est pas trégr&ode la réalité puisque la concentration de
contrainte due a la rupture des fibres localiseifiure comme déja I'observé précédemment (Figure
V1.8) [Baxevanakis, 1994].
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finition des cellules périodiques représentatiid® configurations) :

é
(i) Arrangement carré : (a);\ 21,12 (b) \= 32,99 (c) \= 47,51 et (d) = 64,67 ;

D

Figure VI.5

- (e)y¥21,12 et (f) \= 47,51 ;

(i) Arrangement hexagonal
(iii) Arrangement aléatoire type 1 : (g)~/21,12 (h) et = 47,51 ;

(iv) Arrangement aléatoire type 2 : (i}v/21,12 (j) et \= 47,51

=

=
=

===
=

Figure V1.6 - Dimensions du volume élémentaire représentatif

Figure VI.7 - Des éléments critiques sont contenus le longiblessfet présentés en rouge
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|

Figure V1.8 - Zone endommagée dans le composite: plan de rugsrébres [Baxevanakis, 1994]

V1.3.3 Homogénéisation et conditions aux limites pédiques

La méthode d’homogénéisation consiste a remplacendtériau hétérogene par un matériau
homogene équivalent caractérisé par des proprn#éaniques effectives. Elle a pour but de construir

le comportement homogénéisé reliant la contraintedgénéisée a la déformation homogénéidée
Nous supposons que le matériau est statistiqueinoembgéne avec une distribution périodique
des constituants et qu'il est constitué par unrabtege de VER. Il existe une cellule élémentaire de
base Q extraite du matériau et pouvant décrire tout ldémau par translation. Le comportement
homogénéisé est identifié grace a un ensembleldel€&lémentaires permettant de décrire la réponse
du VER sous sollicitation.
Si 0 et £ représentent respectivement le tenseur du deuxiérdee symétrique des

contraintes et des déformations locales du matéaérogeney et E les tenseurs symétriques (du
deuxiéme ordre) des contraintes et des déformatioasroscopiques du matériau homogéne, les
moyennes de&J et £ sur le domain€ s’écrivent de la fagon suivante:

() =éj6(x)dx (V1.2) et (E) =éj§(x)dx (V1.3)

Comme le matériau composite présente une micaistel périodique, les conditions aux
limites de périodicité a trois directions sont agpiées dans notre cas. Les conditions périodignes
déformation peuvent étre écrites de la maniéreastiyv:

G=EX+V 0Ox00Q (VI.4)
Ou vest périodique, e prend des valeurs égales aux points homologueslesurfaces

opposés déQ . En appliqguant ces conditions aux limites périadi et I'homogénéisation aux
contours, le probléme a résoudre peut se mettseladarme suivante, [Cardona, 2000]:

V, ou Vest périodique (VL5)

Les coefficients d'élasticité effectif€ sont finalement déterminés numériquement a l'aide
d’un calcul par éléments finis. Lors de nos caldléndommagement, pour que les éléments critiques
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contenus dans un VER puissent se rompre, ils doategindreS maximale, la contrainte a rupture du
VER.

VI1.3.4 Comportement des constituants

Rappelons que la caractérisation du comportemenamnigue d’'une fibre reste trés difficile a
déterminer expérimentalement. C’est pour cette omigjue la plupart des études utilisent
l'identification par la méthode inverse. Nous avansssi utilisé la méthode inverse en partant des
résultats présentés dans le Tableau VI.1 [Ishikd®@7]. On obtient un comportement comparable au
comportement moyen du composite étudié, obtentnapitre 3, (repris sur le Tableau VI.2).

Fibre de carbone (Ishikawa, 1977)
E: (GPa) 228
E,(GPa) 19,028**

E; (GPa) 19,028**
Vis 0,3
Viz 0,3
Vs 0,42
G2 (GPa) 47
Gis (GPa) 47
Ggg (GPa) 6,7
Résine époxy (Ishikawa, 1977)
E(GPa) 3,5
Vv 0,38
** calculé par I iorG,, = E
calculé par I'expressiorG,, = 20+,

Tableau VI.1 - Bilan du comportement des constituants [Ishikal®q,7]

Composite, essais expérimentaux 25°C
E; (GPa) 134,22
E.(GPa) 8,175
E; (GPa) 8,175

Vi 0,362
Vig 0,362
Vo3 0,38
G2 (GPa) 4,697
Gi3 (GPa) 4,697
Gy3 (GPa) 2,962

Tableau VI.2 - Bilan du comportement identifié expérimentalem@d6°C

En utilisant une méthode d’homogénéisation, laukation sera réalisée sur la cellule
représentative dessinée sur la Figure V1.9(a).eGetliule contient une fibre enrobée de matrice ton
Vi giobale €St €gale a 58%. Cette valeur a été déterminélepaeux méthodes présentées au chapitre 3:
on trouve 57,16% par analyse d’'images et 58,69%ppanlyse. Les conditions aux limites imposées
sont de périodicité 3D. Six calculs ont été réaligeigure VI.9(b)). En effectuant le calcul itérat en

conservant le comportement de la résine époxy aondes coefficients d’élasticité effecti6 finaux
sont déterminés numériquement et indiqués danaliée®@u VI.3. Ces coefficients sont utilisés par la
suite dans notre étude numérique.
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() 2 (b)

Figure V1.9 - (a) Cellule élémentaire représentative du cotepeent homogéne du composite
(b) Déformations moyennes associées aux 6 problsimesdés

Fibre de carbone identifiée
E; (GPa) 229,808
E. (GPa) 13,463
E; (GPa) 13,463

Vi 0,35
Viz 0,35
Vo2 0,38
G112 (GPa) 65,089
Gi13 (GPa) 65,089
G23 (GPa) 4,878
Résine époxy (Ishikawa, 1977)
E(GPa) 3,5
v 0,38

Tableau VI.3 - Bilan des comportements des constituants utiisés diétude : la fibre identifiée et la
résine d’Ishikawa [Ishikawa, 1977]

VI.3.5 Chute de la rigidité des fibres rompues etaffinement du maillage

Comme déja indiqué, les éléments les plus critiggesVER vont se rompre dés qu'ils
atteignent leur valeur a rupture. On suppose ajussiorsque la rupture se produit, elle est aseaié
une décohésion d’'une longueur de 0,1mm sur la Ewmgd’'un élément critique. Pour simplifier la
procédure de calcul, apres la rupture des élénmeititgues le comportement de la fibre des éléments
rompus est remplacé par celui d’'une fibre rompue.

Afin de vérifier et valider la précision de cetechnique, nous avons comparé le facteur de
transfert de charge (Kde la rupture réelle (dédoublage des nosuds déitshavec le comportement
endommagé équivalent appliqué aux éléments criiger utilisant la technique d’homogénéisation.
Pour ce faire nous avons deux choix. Le premiesiste & remplacer le comportement de I'élément
rompu par celui de la résine (comme dans le tral@iBaxevanakis, 1994), le deuxiéme consiste a
considérer un comportement de module quasi nuD{0®Pa) di au décollement des fibres rompues.
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Les résultats de ces calculs montrent que,lsuK la fibre voisine, du au comportement endommagé
équivalent quasi nul, est numériguement comparaige celui de la rupture réelle, (Figure VI1.10(b)).
Cette méthode sera par conséquent employée darssimatilation a I'échelle microscopique.

1,9 |
18 |
17 |
16 |
15 |
14 [
13 [
12 |
11k

Fibre Rompue

—=rompue avec décollement
= chute a 0,001GPa

= chute a résine

Report de contrainte sur la fibre voisine

0,9
0 20 40 60 80 100 120 140

Longueur a partir du site de rupture (pm)

(a) (b)

Figure VI.10 - (a) Fibre rompue réalisée sur la cellule endommagé
(b) Transfert de charge le long de la fibre voisingartir du site de rupture

Le raffinement du maillage permet d’'étudier avegcision le transfert de charge sur les fibres
voisines. Nous avons réalisé deux maillages déneaffents différents (Figure VI.11). En calculant le
K au point de GAUSS sur les fibres voisines, lesoBtenus par les deux maillages sont proches
('écart maximal est d’environ 3%). Le raffinemedti maillage est sans grande influence sur le
voisinage de la fibre rompue.
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Figure VI.11 - Raffinement du maillage

VI.3.6 Processus du calcul

Les informations indispensables a la simulatid®éhelle microscopique étant exposées, nous
pouvons rentrer dans le processus du calcul. Lemipre étape consiste en un tirage aléatoire des
contraintes a rupture, a partir de la loi de Weild@ntifiée précédemment, et a les distribuer dans
chaque élément de longueur critique dans un VERu(Ei VI.12). La deuxiéme étape consiste a
réaliser le maillage du VER, moyennant des comuitiaux limites périodiques 3D et en imposant une
déformation moyenne constante dans la directionfibess E;;). Si la contrainte locale au point de
Gauss de I'élément le plus critique dépasse laraimé a rupture distribuée lors de la premiérpeta
cet élément rompt. Numériquement cette ruptureraduit par la chute de rigidité de I'élément
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concerné (comportement endommage équivalent quelsi Par la suite, c’est au tour des éléments
devenus les plus critiques de se rompre, au farreesure des incréments de déformation moyenne

imposée E). A chaque incrément, nous obtenons numériquetaeobntrainte moyennex(;) et la
rigidité (C;1) du VER. Nous remarquons que les ruptures d'élé&snmmmmencent au début de maniére
aléatoire, puis quand la charge est suffisammaearidg, les ruptures se localisent. En effet la neptu
d’une fibre induit 'augmentation du,ket entraine la rupture des fibres voisines. Ldaungfinale d’'un
VER correspond a une chute brutale de sa rigidigéél'tnitiation d'un plan de clivage. Plusieursapk

de clivage ont été parfois observés au stade ultievéa rupture du VER (Figure VI1.13). Plusieurs
calculs avec différents tirages des contraintagpéure permettent d’obtenir finalement la distribnt

de la contrainte a rupture du VER. L’algorithmeptacessus du calcul par éléments finis est présenté
sur la Figure VI.14.

Figure VI.12 - Couplage des éléments critiques du VER avec taliision de contrainte a rupture et
des défauts au sein de la fibre

\
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Figure VI.13 - Simulation de la rupture d'un VER
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Géométrie du VER et données
statistiques

v

Génération des contraintes &
rupture aléatoires des éléments
critiques

l

Incrément de la déformation )17
v
Calcul par éléments fims : Changement de la
champ des contraintes locales rigidité des éléments
et des déformations locales rompus
l Py
Homogénéization : contrainte Critére de rupture locale
moyenne et déformation des éléments critiques :
moyenne éléments rompus

|

Chute de la ngidité du
VER?

moyenne = Contrainte a

Rupture du VER : Contrainte
rupture du VER

Figure VI.14 - Algorithme du processus du calcul par éléments if’échelle microscopique

VI1.3.7 Résultats numériques

Afin de construire la courbe statistique de la cinte a rupture du VER, prenant en compte
les variations du matériau (les¥ae€t leurs arrangements), 30 calculs, correspondanBa tirages
distincts sur chaque configuration du VER, onte¥féctués. La Figure VI.15 présente I'évolutioniae
contrainte et le nombre des fibres rompues en ifamale la déformation jusqu’a rupture pour les
différents tirages. Les Figures VI.16 et VI.17 mrétent respectivement la distribution de contrainte
rupture du VER en fonction de M ... et de 'arrangement des fibres pour les 10 condions

exposées auparavant.
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Figure VI.15 - Evolution de la contrainte et du nombre de filbeapues pour 3 tirages différents
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Figure VI.17 - Distributions de la contrainte a rupture du VER@variation de I'arrangement des
fibres pour une/; ;... donnée : (Vs ocqe = 21,12% et (Vs jocae = 47,51%

Pour estimer la statistique a rupture d’'un VERoplale Weibull (111.3) a & nouveau été utilisée.
Rappelons que le rappott/L, est automatiquement identifié a 1, il nous resteqoaséquent deux

paramétres a identifier : (i) le facteur d’échelley,, MPa),représentatif de la valeur moyenne de la

contrainte de rupture du matériau étudié et (ii)medule de Weibull, ih), représentatif de la
dispersion des contraintes a rupture. Les résuitatgriques préecédemment obtenus sur la distributio
de contrainte a rupture du VER, permettent d’estimget m en fonction d¥ .. L'effet de

I'arrangement des fibres a été pris en compte @suibdrnes max — min des paramewgst m.
Pour le premier paramétre, le facteur d’échells, fenctions décrivant les bornes max et
MiN, g gax. €t MIN 04 i . SONt celles des expressions VI.7 et VI.8. Notone 4 ... S'’exprime

en % et que ses valeurs minimale et maximale s@% @t 90,69%. Ces valeurs correspondent a la
valeur en I'absence de fibre et a I'arrangementigeral. Ao, , représente I'effet d’arrangement des

fibres. Ag, est égal a O s’il 'y a aucune variation de I'agement des fibres. A l'aide du logiciel
ORIGIN 7, nous avons calculg .. 0omax€t A, par les expressions (VI1.7), (V1.8) et (VI.9). La
Figure VI.17 présente les courbes,,, (Figure VI.18(a)) etAo, (Figure VI.18(b)). Remarquons que Si
Vi ocale €St €gale a Ogydevient 67,65 MPa. Cette valeur est proche de hiraimte a rupture de la

résine époxy (83,32 Mpa), (pour des matériaux corfam@sine, m devient élevé et la contrainte a
rupture est quasi identique aveg).
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00 = f (Vf Jlocale? Arrangemen) = (Jo,min ’ Jo,max) (VI6)
et
JO,max = aO,min + A0-0 (V|-7)
Oomin = 370N pcqe + 6765 (V1.8)
Ao, =2132expE05((V joeae — 4649)/563)%) ~15558 (V1.9)
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Figure VI.18 - Facteur d’echelle : (a,,,, et (b) Ag,en fonction de la fraction volumique

Le deuxieme parametn®, est également exprimé en fonction d&/lg, ,. - Afin de décrire m
sous forme de fonction, nous avons supposeé lestmypes suivantes :

- siV .. estégalea1,32%, ce qui correspond a une sbueréstant au milieu du volume
du VER, m représente la dispersion des défauts d’une fiireq,03) ;
- siV, .. estégale a90,69%, ce qui correspond théorigueénta valeur maximale et au

seul arrangement possible hexagomat m,,, =m,,,-

En utilisant ces hypothéses et les résultats ngesi de la rupture du VER, avec l'aide du
logiciel ORIGIN 7, le parametrm et les valeurs identifiées sont données par ldioaldVI1.11) et le
tableau VI.4. La Figure VI.19 représente les valaxpérimentales et les valeurs calculées.de

m= f (Vf Jlocale? A"rangeme@ = (rnmin ’ Irnmax) (V|10)

P3
— Vf Jocal .
m =PR,| 1-exp( 5 +PB  aveci =minet max (VI.11)
4

Ces fonctionsoy iy, 0 omax: Muin €1 My, ONt €t€ testées et donnent avec une bonne cokégrenc
la distribution des contraintes a rupture du VERattion desV, ... et des arrangements de fibres
(Figure VI1.20).
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Probabilité Cumulée de Rupture

VI. Critére de la rupture des fibres : approchebpiiliste
Mmin Mmax
R 5,21 5,78
P, 56,44 54,87
P 1,37 1,67
P, 34,39 26,26

Tableau VI.4 - Bilan des parametres associés a I'équation (VI.11)

70 ¢

Paramétre de forme, m

B Paramétre de forme maximale

= Paramétre de forme minimale
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40 50 60 70 80 90 100

Fraction volumique (%)

Figure VI.19 - Paramétre de forme ou module du Weibull max-mifoeition de la fraction

volumique
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V1.4 Echelle macroscopique

VI.4.1 Simulation de I'éprouvette composite unidiretionnelle

Pour effectuer le calcul numérique sur le résensiila taille de chaque élément dans la piece
structurale est celui du VER, le nombre des élémdavient trés important. Ce nombre des éléments
rend le calcul impossible, compte tenu du tempeseaire et de la capacité mémoire de I'ordinateur
(Figure VI.21(a)). Nous avons proposé une taille @léments de 296 fois celle du VER caractéristique
(0,216 x 3,996 x 8 mi), appelé « VERg», (Figure VI.21(b)). L'utilisation du VERs pour le
maillage de I'éprouvette, diminue considérémenhdenbre des éléments (720 éléments au lieu de
213120 éléments). L'effet du changement de tailleV&ER a par conséquent fait I'objet d’'une pré-
étude afin de le prendre en compte par la suite.

(b)

Figure VI.21 - Maillage de I'éprouvette pour le calcul élémeimssfpour des tailles d’éléments égales
a (a) VER et (b) VERs

VI.4.2 Dispersions de la fraction volumique localgflobale et effet d’échelle
du changement de taille du VER

Comme nous l'avons déja mentionné dans le chapitiéy a deux niveaux de variation :
locale Vi ,cqe €t globale V; jonae). C'ESt pour cette raison que des tirages selsndeeix niveaux

seront Nécessaire¥; jcae €t Vs giobale €t iNtroduits dans le calcul structural.

Nous supposerons que la distribution deVlg,cae €t Vi giopatle PEUVENE S’€xprimer par la

probabilité cumulée d’une loi normale (VI.12). Q’'da loi de probabilité la plus adaptée pour
modéliser des phénomeénes naturels issus de plsigieéinements aléatoires.

X X g _E[MJZ
Pr= [ f(9dx=[ ———e # ¢/ dx (VI.12)

Ou f (x) est la densité de probabilité ou fonction de magssorrespond a la valeur moyenneset
représente I'écart type et la varianee?] caractérise la dispersion d’une distribution.
En analysant les résultats de distribution dé lg.o. Correspondant aux 8 zones différentes

de la Figure 111.35 et du tableau I11.5, on trouyee les varianceso(?) sont quasi-identiques pour des
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tailles analysées du méme ordre de grandeur, mépmuschacune des zones, les valeurs moyennes
de V¢ giobale SONt différentes. A partir de cette hypothese,snavons refait 'analyse d’images, en

variant la taille des images caractérisées (Fiyiz2).

1 0,14
i 09 — 1 VER L : : gz
208 — 2 VER -
% 07k 5 VER £ 01| S VER
E be TlOVER g 0.08 | Aiz gi
E LEl) VR E ’ — -_w VER
E 04 THOVER E 006 — 60 VER
= — 60 VER 2
R —199 VER S 004 [ | TI19VER )
g2 — 35520 VER(Taille-Pyrolyse) ooz 35520
01 o
0 . . , 0 — e
10 20 30 40 50 60 70 80 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 30
Fraction Volumique (%) Fraction Volumique (%o}
(a) (b)

Figure VI.22 - Comparaison de la dispersion de fractions voluescavec la variation des tailles
caractéristiques : (a) probabilité cumulée (b) dérde probabilité ou fonction de masse

Nous pouvons constater que les variances diminloesqu’on augmente la taille des images
anlysées. Elles tendent vers la valeur obtenuelgpanéthode de pyrolyse si la taille analysée est
suffisamment grande. L& ? peut s’exprimer en fonction de la taille du VERjgure VI.23(a) et
équation (VI1.13)). Nous avons trouvé qu’a partirteiR; 99 (199 fois la taille de VER caractéristique),
sa variation est quasiment constante. La Figur23(,) présente la comparaison de la dispersioa de |
fraction volumique du VER (analyse d’'images), ikt VERsss 0(pyrolyse).

N
=
=
=
'S

—1 VER - Distribution Locale
—199 VER
—35520 VER - Distribution Globale

=
e
1N

=
=

W Résultats caractérisés

=
=
=3

— Fonction d'évolution de la variance

Variance
4

=
=
=N

Densité de Probabilité

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

Taille caractérisé (VER) Fraction Volumique (%)

(@) (b)

Figure VI.23 - (a) Evolution de la variance de la fraction volgaogé en fonction de la taille
caractéristique (b) Comparaison de la dispersiarfrdetions volumiques : Analyse d’image (VER),
VER,gs et PerIyse (VEB:,52()

_Taille VER _Taille VER

(———=)
0?=1294e 2066 16023 ¥  +876 (V1.13)

En résumé, I'équation VI.13 présente’ en fonction de la taille du VER considéré. Cette
relation est importante pour le modéle probabiligisé par la méthode des éléments finis suidag
structurale. Sur cette piéce structurale la talbs éléments ne peut pas respecter la méme taille d
VER qu’'a I'échelle microscopique, pour rendre pblesie temps de calcul.
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VI.4.3 Comportement du VER et chute de la rigiditédu VER rompu

Le comportement du VER dépendant dé&/|3,.,, COnsidérée comme un parametre d’entrée
aléatoire, il a été nécessaire de construire la dasdonnées du comportement pour che@yg, ..

Pour déterminer le comportement homogene équivalantechnique d’homogénéisation détaillée
précédemment a été utilisée en faisant varig®0, 25%, 40%, 42%, 68%, 70%, et 75%) sur le VER

(Figure VI1.9a). Les coefficients d’'élasticité effiés C ont été déterminés numériquement.

D’un point de vue numérique, la question qui seepest celle de la loi de chute du VER
ayant atteint sa contrainte critique. Sa ruptusntételle d'un plan de clivage lié a la rupture de
nombreuses fibres, ce mécanisme reste tres difféeegeux observés a I'échelle microscopique. Le
remplacement par un comportement a matrice deitdgguasi nulle, comme ca avait été le cas
précédemment, ne sera pas applicable pour la,3ERependant, grace aux résultats de calcul a
I'échelle microscopique, nous pouvons construiréotection de la chute de la rigiditéc(;) du VER
rompu (Figure VI.24). Afin de simplifier ce calcuipus utilisons la chute de rigidité moyenne pour

chaque fraction volumigue donnée, exprimée paelation (VI.14) et présentée sur la Figure VI.25.
Remarquons que plus st élevée, plus la chute devient sévere.

Cllchute _ 2
—Alehute — _0,000068/7 - 0,0053/; +1,0101 (V1.14)
C1],vierge
1000 - 2500
. =—V121,12 (16 fibres)
—=—Résultat numérique B
===V132,99 (25 fibres)
800 4 2000 - et <
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E £ === V164,67 (49 fibres)
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Figure VI.24 - (a) Identification de la chute de rigidité du VEB) Niveau de chute de la rigidité pour
chaque fraction volumique
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VI.4.4 Processus du calcul

A I'échelle macroscopique sur I'éprouvette laboirat, le processus du calcul est le méme que
précédemment et comporte deux étapes principélesrages des parametres d’entrée aléatoire$ et (
étape de calcul par la méthode des éléments finigs allons décrire ces deux étapes.

= Premiére étape

Le niveau de variation de la fraction volumiquéydqué dans la partie précédente), améne
'augmentation du nombre de tirages (5 tirages @al)t La Figure VI.26 présente la procédure
permettant d’obtenir la contrainte a rupture ddfdints éléments et la rigidité de I'éprouvette de
laboratoire apres rupture de ces éléments.

Contrairement & I'’échelle microscopique, nous avietr®duit ici des variations de fraction
volumique a deux niveaux. Le premier tirage comespa la fraction volumique globale « VEV
gobale» OU la taille de I'élement statistique est égalEl5,984 x 2,16 m?)1 avec une longueur de 24
mm, (qui est du méme ordre de grandeur que |& t@ddll'échantillon analysé par pyrolyse). Pour cette
raison, le premier tirage est obtenu par lissagmedloi normale sur les résultats de la méthode de
pyrolyse. Cette loi a été présentée au chapitreolll et o2 sont respectivement égaux & 58,69 et
2,96.

Le deuxiéme tirage concerne la fraction volumiquenaveau local. A ce niveau, deux tailles
de maillage sont examinées pour étudier I'effetkdangement d’échelle. L'une est égale a la taille d
VER, l'autre est égale a la taille du VERR soit respectivement 35520 et 120 éléments poaqueh
VEVy, gobale La fonction probabiliste du deuxieme tirage, isd€ pour la variation d§ ocqe, €St

également une loi normale, (équation (VI.12). Deeise loi normale, la valeur moyenneest égale a
la valeur du tirage d& ggpae €t 2 variance ¢ %) est obtenue par I'équation (V1.13), qui prend en

compte l'effet de taille du VER.
Aprés avoir obtenu M .4, la fraction volumique locale associée avec lasigme et

guatrieme tirage été utilisée pour obtenir les pa@taesm et o, et construire la fonction probabiliste de
Weibull. Le cinquieéme tirage sera fait avec cedtection pour obtenir la contrainte a rupture stigfiee
de chaque élement. La chute de module de chaguer@st ainsi reliée a V |ocqe-

= Deuxieme étape

Nous effectuons le calcul par élément finis sumigillage de I'éprouvette. Chaque élément
comporte sa propr&/s ;,.,.€t @ donc un comportement particulier dépendantad¥; ,c,e. Les

conditions aux limites correspondent a I'essai rdetion imposé sur I'éprouvette. Le détail de ces
conditions est présenté sur la Figure VI.27.

La déformation moyenne a été imposée et incrémetaés le sens longitudinal. Comme
montré dans I'étape Il, (Figure VI.28), les élénsentitiques se rompent au fur et a mesure a chaque
incrément de déformation moyenne, si leur propretramte a rupture est atteinte. Avec chaque
incrément, nous déterminons la contrainte moyeBng €t le module d’élasticité longitudindtf) de
I'éprouvette. Nous avons remarqué, que les ruptdesséléments commencent au début de maniére
aléatoire, puis quand la charge est suffisammeandg, les ruptures des éléments se localisent. Ces
ruptures aménent une chute brutale du module geol#ette et la formation d’'un plan de clivage
comme dans le calcul a I'échelle microscopiquenm@eanisme de rupture de I'éprouvette, qui utilise
le VER et le VERy, est présenté dans I’Annexe B. Plusieurs calcués; enulti-tirages différents, sont

ensuite effectués afin d’obtenir la distribution dentrainte a rupture de I'éprouvette composite
unidirectionnelle.
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Figure VI1.28 - Algorithme du calcul par EF finis pour I'échellenroscopique aux étapes | et I

VI.4.5 Résultats numériques et validation du critee

Afin d’apprécier au niveau du calcul structurallééfet du changement d’échelle du VER, des
calculs jusqu'a rupture de I'éprouvette de tractmmt été effectués en faisant varier la taille du
maillage. L'un a des éléments de méme taille quéER, I'autre a des éléments de la taille du V&R
La figure VI1.29 et le tableau VI.5 présentent Iésultats numériques avec ces deux tailles pour le
méme tirage d& gopae- C€S résultats montrent une faible influence dailee du VER a la fois pour

le module d’élasticité longitudinak() et pour la contrainte a rupture (< 2,0% pourdesx cas). C'est
pour cette raison que nous utiliserons par la slat¢aille VERgs pour le calcul de la structure du
réservoir.

De plus on peut constater numériquement pour legeh@ent en statique, que la dispersion de
la contrainte a rupture est due majoritairemerat @ariation de 1a/; 404 €t NON pas a la dispersion
des défauts le long de la fibre. En conséquenc@eut donc dire qu’une faible dispersion de la

contrainte a rupture peut étre obtenue si la variade la fraction volumique sur 'ensemble de la
structure étudiée est bien prise en compte.
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Figure VI.29 - Résultats numériques avec deux tailles d’éléméafs/ER (30 calculs) ; (b) VERs
(30 calculs) ; (c) probabilité de contrainte a tuptpour les deux tailles d’éléments

Simulations & Essais Contrainte a rupture en MPa
Simulation avec la taille de VER 1978,66 (67,66)
Simulations avec la taille de VER 1943,15 (70,92)
Essais expérimentaux 2104,22 (210,78)

Tableau VI.5 - Bilans des valeurs moyennes des résultats, (gttgpa entre parentheses)

Apres avoir étudié I'influence de la taille du VERous avons fait la comparaison entre le
critere probabiliste du VER: et les résultats expérimentaux sur ['éprouvettempmsite
unidirectionnelle présentée dans le chapitre 3figuare VI.30 montre que la variation des modules
numériques est en accord avec les résultats exgrdtdnnx, (Figure V1.30(a)), tandis que la contragnte
rupture numérigue reste sous-estipaerapport aux résultats expérimentaux, (Figur80(b)).

Cet écart, peut provenir du procédé de fabricatié@ mentionné dans le chapitre Ill. Nous
remarquons des zones d’'ondulation des méches s filor les plaques testées, que notre modeéle ne
prend pas en compte. Cependant, ce phénomeéne iest pnésent lors de la fabrication des réservoirs
car chague méche est maintenue sous tension dafabrication.
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Figure VI.30 - Validation du modéle probabiliste avec les réssilgxpérimentaux : (a) courbe de
traction jusqu’a rupture (b) distribution de la trmimte a rupture

VI.5 Effets de la température

Afin de prédire la contrainte & rupture du compositix températures de -40°C et de 85°C le
processus numérique précédent sera répété a chagueérature étudiée. Notons qu'a ces
températures, les propriétés des fibres restehbimgges, mais le comportement de la matrice et les
propriétés a l'interface fibre/matrice sont fortethénfluencées par les variations de viscosité ae |
matrice. Ces changements du comportement de fzerépioxy ont été pris en compte numériqguement,
lors du calcul multiéchelle, avec I'utilisation degses de données pour chaque température.

VI1.5.1 Identification du comportement de la résine

Le comportement de la résine pure et de la résingem du matériau composite ne sont pas
tout a fait identiques. La méthode inverse a édpgsée pour identifier le comportement de la réadine
partir de I'essai sur éprouvette laboratoire, s@endi la température. Nous avons choisi d’identiéer
comportement de la résine au sein du matériau csitepa partir du module de cisaillement dans le
plan Gi1), car ce module est le plus sensible au changementempérature. En supposant le
comportement de la fibre indépendant de la tempega(propriétés au tableau VI.3), le bilan du
comportement identifié du module d’Young de la mésiaux différentes températures, est présenté
dans le tableau VI.6.

Résine époxy
T (°C) -40 25 85
E(GPa) | 4,17 (+19%) 3,5 0,38 (-89%

Tableau V1.6 - Variation du module d’élasticité de la résine enction de la températurentre
parenthéses, pourcentage par rapport a la valzaftQ@)

Comme indiqué au 8I11.3.3.1, la chute de compoeteindu composite a 85°C est causée par
'ondulation des fibres, (Figure IIl.15). Nous essay de prendre en compte ce phénomene en
modifiant le module d’élasticité longitudin&, & I'aide de la loi des mélanges (Tableau VI.7). En
conséquence, le comportement homogénéisé du campasichaque fraction volumique doit étre
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également recalculé a chaque température. Nous &veéries de comportements pour le composite : a
-40°C, 85°C et 85°C avec la modification du comearnt des fibres.

Fibres de carbone modifiées pour 85{C
E: (GPa) 198,106
E,(GPa) 13,463
E; (GPa) 13,463

Vi 0,35

Viz 0,35

Vs 0,38
G2 (GPa) 65,089
Gu3 (GPa) 65,089
Gy; (GPa) 4,878

Tableau VI.7 - Comportement modifié de la fibre pour prendre @mpute I'effet d’'ondulation & 85°C

VI.5.2 Prise en compte de I'effet température danke modéele multiéchelle

Le comportement de matrice ou/et de fibre ayantritdifié, tous les calculs par élément finis
a I'échelle microscopique pour chaque températiudiée doivent étre refaits. Le calcul intégralnute
énormément de temps. Afin de réduire ce temps ktulcaous avons supposé gque les changements de
comportements dus aux températures, donnent le méppert de chute de contrainte a rupture pour
chaque tirage donné a deux températures distirRtes.cette raison, un tirage de référence, quieonn
la rupture proche de la moyenne de distributionadesraintes a rupture, (ensemble de 30 calculs pou
la température a 25°C), a été selectionne a laédeatyre de 25°C pour chaddigc,e- La figure

VI.31 monte le rapport de chute de contrainte dungpen fonction d¥; ., . L'équation (VI.15) et le

Tableau V1.8 présentent leur lissage et les paraséiu lissage. Notons que I'expression (VI1.15)a é
utilisée pour calculer les ruptures de VER, respeatent a - 40°C et 85°C.

o all

ﬂ - Ae t +cC (Wﬂ

ORr@2sC

85°C avec le
T e | compsement o
modifié

A -0,39 -0,37 0,06
t 13,01 15,31 19,83
c 0,95 0,94 1

Tableau VI.8 - Bilan des parameétres associés a I'équation (VI1.15)

Pour le calcul & échelle macroscopique, l'effet ldetempérature a été introduit sur le
cinquiéme tirage, (voir Figure VI.26). La contraira rupture associée a chaque élément est calculée
selon la température a l'aide de I'équation (VI,1®)ec les paramétres associés, (Tableau VI.8). Les
comportements du VER ont également été re-caraégeen fonction de la température. La fonction de
chute de la rigidité utilisée est celle des caléuk5°C, présentée précédemment.
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Figure VI.31 - Evolution de la contrainte a rupture, avec fagérature, en fonction de la fraction
volumique : (a) & -40°C (b) & 85°C et (c) a 85°€afibre modifiée

VI.5.3 Résultats numérique et validation de la prie en compte de l'effet la

température

Comme nous l'avons présenté auparavant, au 8l23.2la variation de température peut
influer sur la cinétique de rupture des fibres. dlavons tracé numériguement le nombre d’éléments

rompus a I'échelle microscopique en fonctiovdg,.,., a difféerentes températures. Nous trouvons la

méme tendance, d’augmentation de rupture des fibtesériquement et expérimentalement, (Figure
V1.32).
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Figure VI.32 - (a) Evolution des éléments rompus avec la vanal®la fraction volumique (b)
évolution des fibres rompues obtenue par signaoMsitjues
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A chaque température pour I'éprouvette de labamtd@O calculs par éléments finis avec la
taille de maillage du VERs; ont été effectués. Les comparaisons des résultatsériques et
expérimentaux, (min-max), sont présentées sur dar€iV1.33. Le Tableau V1.9 présente la valeur
moyenne de la contrainte a rupture et son écaet #HpB5°C les calculs numériques traduisent assez
bien les résultats expérimentaux pour la contrantepture du composite unidirectionnel, si onia pr
en compte l'effet de I'ondulation. Par contre a°@pils sous-estiment la contrainte a rupture du
composite unidirectionnel. Les résultats numérique#0°C sont proches de ceux effectués a 25°C, car
le comportement de la résine est trés peu diffélesd résultats expérimentaux a -40°C sont peu
dispersés, car seulement 3 essais ont été effextdi@¥C, (contre 8 et 6 essais respectivement @ 25°
et 85°C, en raison de la disponibilité matiére)-49°C pour le module d'élasticité, les résultats
expérimentaux sont cohérents avec les résultat€mgues. A 85°C, les calculs numériques avec la
modification du comportement de fibre d0 a l'ondiaa, sont en bon accord avec les résultats
expérimentaux. Cet effet d’'ondulation n’est paseobs pour le réservoir.
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g R T
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Figure VI.33 - Prise en compte de I'effet de température, conpamaésultats numeériques et
expérimentaux : (a) a -40°C (b) a 85°C et (c) &8&vec fibre modifiée
-40°C 85°C 85°C avec fibre
modifiée
Simulations : VERyg 1954,39(71,28) 1819,09(67,79) 1790,29(69,05)
Essais expérimentaux 2134,76 (69,31 1880,92 (92%68,6
Tableau V1.9 - Bilan des contraintes moyennes a rupture, (égpet éntre parentheses)
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Chapitre VI

Simulation numeérique du réservoir composite

Ce chapitre présente la simulation numérique demésir composite en introduisant les dégradations
du matériau au sein du réservoir composite. Lebniggies d’homogénéisation sont employées afin de
caractériser des comportements homogéenes ou igerdid#s dégradations dues aux endommagements
des couches composites du réservoir.

Sommaire

VII.1 Introduction
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VII.1 Introduction

Ce chapitre présente la simulation numérique deit® en pression du réservoir a l'aide de
calcul par élément finis. La prédiction des défdiores globales sur I'ensemble du réservoir aing qu
la pression d’éclatement étaient les objectifsgypizux de cette étude numeérique. Plusieurs résultats
issus des chapitres précédents ont été envisagésdachapitre. Le calcul d’éclatement par éléments
finis du réservoir a été effectué couplé avec plus modeles d’endommagement: (i) le critére
d’amorcage du délaminage aux interfaces des plisposites, (i) la dégradation par fissuration
transverses, (ii) la dégradation selon un modéetdabiliste de rupture des fibres, (iv) le criteee d
décollement a linterface embase-liner et (v) led&le de la plasticité de I'embase. L'évolution
angulaire des couches composites selon le proc&&odlement filamentaire dans le déme a
également été prise en compte. Ensuite les résultamériques obtenus sur réservoir ont été comparés
avec les résultats expérimentaux présentés dactsaf@tre V. De plus, nous avons mis en évidence
numeériqguement le phénomene non linéaire au débatisien pression du a des défauts de fabrication
du réservoir créant des jeux dans la zone du ddmetravail présenté dans ce chapitre est
suffisamment générique pour que les outils numésgmis en place puissent étre appliqués pour
d’autres réservoirs quelque soit leur architectamposite.

VII.2 Architecture du composite et géométrie du déra

L’architecture des renforts composites et en @aligr 'angle d’enroulement au niveau de la
coque, est un parameétre important quant a la teroanique des réservoirs en composite. D'aprés des
travaux précédent [Rousseau, 1997], [Wild et Visk&097], [Parnas et Katirci, 2002] et [Onder et al.
2009], un angle d’environ 55° (calculs issus de éhesl analytiques « netting analysis ») apparait
comme un angle optimisé pour le réservoir contenaiguement des couches hélicoidales. Certaines
études parlent davantage d’angk®,icar I'enroulement filamentaire induit des coushlicoidales
entrecroisées entre elles. Cependant I'architectureréservoir composite (type Il ou 1V) se corspo
généralement de couches hélicoidales mais ausshé#rentielles, les couches circonférentiellesyaya
pour intérét de compacter les couches hélicoidalete cylindre. La séquence d’empilement classique
contenant des couches circonférentielles et héiides est plutbt du type (9069) avec6, I'angle
hélicoidale ~ 20par rapport & I'axe du réservoir [Velosa et alQZJ0Néanmoins, cet angle hélicoidal
(6°) peut varier avec I'ensemble de plusieurs parsaéomme le nombre et I'épaisseur des couches
ou l'ordre des couches selon les objectifs d’opation préconisés. Son [Son et al., 2012] ont étilis
dans leurs travaux de simulation de réservoir ge tif, une séquence d’empilement du type @9°,
avect pouvant varier de 13° & 80°, le détail de I'arettiire tout comme le motif des couches restant
confidentiels. Dans notre cas, nous allons utiliser architecture composite basée sur I'expéridnce
CEA, également du type (90%°): (20%,90°,22%,90°, 28%,90°,40°,565,90°,62%90%) dont les
épaisseurs de couches ont déja été détailléeded@nbleau 11.3.

Selon la procédé d’enroulement filamentaire, Kerrdes couches au niveau du déme suit une
trajectoire géodésique. Elle consiste a enroulerfitlBments en passant par la distance la plusteour
entre deux points pour assurer la stabilité detrlacwire. Il n'y a ni glissement ni flexion entresl
fibres, le liner ayant 'avantage de minimiser fiétfdu cisaillement. Le frottement entre les fibet$e
liner est supposé nul selon cette trajectoire [Faganet Uemura, 1983], [Kabir, 2000], [Liang et al.,
2002], [Vafaeesefat et Khani, 2007] et [Vafaeese#@09]. La Figure VII.1 présente la trajectoire de
I'enroulement géodésique comparé avec celle dedidgement plan, méthode simple mais qui risque
de provoquer l'instabilité de la structure. L’anglenroulement selon la trajectoire géodésiqueu®/ol
dans le dome selon la loi de Clairaut. En absemcglidsement et de coefficient de frottement nul
(A=0), cette loi peut étre décrite par une équatios pimple (VII.1),a correspondant a I'angle local
des fibresy etr, représentant respectivement le rayon local et.fices fibres arrivent sur le déme
avec un angle. et le rayon initiak; puis elles évoluent a travers le ddéme pour seuear a 90° avec
un rayonry au point de retour (Figure VII.2).
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Figure VII.2 - Détail de I'enroulement géodésique

sing=" (VIL.1)
r

De méme, les épaisseurs d’enroulement ont égalemdi@ntévaluées. En se basent sur
I’hypothése d’'un nombre de fibres constant au calérd’enroulement filamentaire (ou de volume
constant), I'épaisseur est calculée mais aboutihé épaisseur infinie au point d'arrét sur le déme.
Récemment, Wang [Wang et al., 2010] ont proposéfaimeulation prenant en compte la largeur de
bande d’enroulement résolvant ainsi ce problémpaisSeur infini. Cette proposition permet d’obtenir
des épaisseurs tres proches des épaisseurs sellesservoir. Cette idée a été reprise par SYMME
partenaire du projet OSIRHYS IV, pour évaluer l®ffirdes géométries au niveau de la coque
composite du réservoir. Ces donnés géomeétriqudsrerat numeérique ont été introduites dans notre
code de calcul ZéBuLon. La Figure VII.3 présentgdmmétrie du ddome évaluée par le programme
SYMME (Figure VII.3a) puis sa version maillée paildgiciel EF ZéBuLon (Figure VI1.3b).

—Déme
—20
—_22

28

40
— 56

—62

(a) (b)

Figure VII.3 - Géométrie du déme : (a) profil obtenu par legpamme SYMME (b) version maillée
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VII.3 Maillage et conditions aux limites du réservdr

Selon les géométries présentées sur les Figurés|li8 et le Tableau 1.3 associées au
programme SYMME (Figure VII1.3), le réservoir compéeété maillé a I'aide du module Z-master du
code de calcul Zébulon (Figure VII.4). Les élémedidsvolumiques sont mixtes associant des cubes et
des tétraédres. Entre eux les éléments sont déingorte a avoir des interfaces parfaites. Nogoes
nous avons choisi un maillage 3D volumique pourenapproche probabiliste car la rupture aléatoire
des éléments les plus critiques rend dissyméttigneemble de la structure.

Pour introduire I'approche probabiliste dans la wdation, la taille des éléments dans les
couches a 90° sera fixée proche de la taille du¥ERandis que dans le sens axial du réservoir, on
consideére un €lément statistique qui occupe taeulengueur du réservoir VEYopae perpendiculaire a
la direction de bobinage des couches a 90° (FigltB)V

Afin de réaliser une mise en pression similaireeie du réservoir réel, les conditions aux
limites pour la simulation sont présentées suidare VII.6.

\
i
Il

(b)

Figure VII.4 - Maillage du réservoir complet

Figure VII.5 - Eléments critiques pour introduire I'approchehabiliste
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Figure VII.6 - Contions aux limites

VIl.4 Comportement des composites

Concernant la coque composite du réservoir, nousy@ws distinguer deux familles, I'une
étant composée des couches circonférentielles (§0F) se comportent comme un composite
unidirectionnel, l'autre composée des couches tiélates (20522°%, 28%,40°,56% et 62%) qui
représentent la partie entrecroisée du composatfi&. Pour les couches circonférentielles, leghl
couplé a I'état endommagé en dehors de la rupesdidres dont I'approche demeure probabiliste, se
fait par lintroduction directe du comportement eminagé caractérisé expérimentalement. Les
caractéristiques sont résumées dans le Tableati Plour I'approche probabiliste, la procédure
numeérique est identique a celle de I'éprouvettiabderatoire (8.VI1.5.1) selon laquelle le comportaine
des éléments des couches est déterminés en fodesdinactions volumiques locales.

Pour les couches hélicoidales, en raison de I'émmment filamentaire, chaque couche est le
fruit d’'un bobinage entrecroisé répété de maniéédodique. C'est la raison pour laquelle, la
détermination de leur comportement homogene éqnval été fait par homogénéisation périodique,
méthode présentée au 8.6.4.4. La cellule élémentaiprésentative de base contient deux plis
plus/moins, présentée sur la Figure VII.7(a). LaurégVIl.7b présente les résultats numériques sur si
calculs pour déterminer la matrice de rigidité hgéme équivalente.

Nous avons trouvé que les comportements homogdntesus par cette méthode sont tres
proches (errofx < 5,4 %.) du comportement du composite en dehersat axes principaux en
I'absence des parties de coupla@gg( Csg, Cs5€tChs) Obtenue analytiquement par I'équation (VI11.2)

[Bathelot, 2012]. La comparaison des résultatspegsentée dans le Tableau VII.1. Pour faciliter
'implémentation dans le code du calcul, nous avibisdé d'utiliser une formulation analytique afin
de calculer les comportements homogénes équivalenfin, le repére local dO a la géométrie du
réservoir a été pris en compte également danglie d@e calcul ZéBuLon (Annexe C et D).
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(@)

X

(b)

Figure VII.7 - (a) Cellule élémentaire de base représentativeothportement homogene du
composite entrecroisé (b) Déformations moyennescésss aux 6 problemes a traiter

=T!CT, (VI.2)
C,y Cp Cs 0 0 0] [C; Cp Cz 0 0 Cp
Cp Cypy Cig 0O 0 O Cb2 G Gz 0 0 Cy
~ = ' Chy Che 0O 0 C
avecg=|G3 €23 G 00 0 & Cis Cos Css R P
0 0 0 Cy, 0 O 0O 0 O Cy Cy O
0 0 0 0 Cg O 0 0 0 Cyj Ci O
L0 0 0 0 0 G [Ce Cs G 0 0 Ce
| co6 sinfd 0 O 0 sindcosd |
sin? g cod 0 0 0 - sindcosd
= 0 0 1 0 0 0
T£ = .
0 0 0 cosf@ -sind 0
0 0 0 sind cosd 0
|- 2sinfcosd  2sinfcosd 0 O 0 cosf-sin’f|
Angle 20 22 28 20 45 56 62 90
C. | 110510 105458 89118 56036 44022 24211 17518 9729
C,, | 12424 | 13352| 17518 33801 44022 72177 89118 1374771
y o [TCu | 9729 | 9720 | 9729 9729] 9729 9729 9729 9729
Omt‘i’c?r?”e's C., | 17185 | 19247| 25334] 33734 34630 30458 25334 4902
(périodique | Ce= | 3934 | 3050 | 4047 | 4258 4354 4559 466D 4902
P 3D)q C. | 4774 | 4748 | 4660 | 4449 4353 4148 4047 3805
Cu | 3096 | 3124 | 3224 | 3495| 3633 3969 4159 4696
Ces | 4395 | 4340 | 4159 | 3781 3633 3349 3224 2962
Coc | 16966 | 19026| 25107| 33498 34398 30226 25107 4696
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Cu | 110510 | 105458 89118 56036 44022 24211 17518 9129
Cy, 12424 13352 17518 33801 44022 72177 89118 137771
Cas 9729 9729 9729 9729 9729 9729 9729 9729
Analytique | Cy 17185 19247 25334 33734 34630 30458 25334 4902
(expresion | Cy 3934 3959 4047 4258 4354 4559 4660 4902
VII.2) Cis 4774 4748 4660 4449 4353 4148 4047 3805
Cuq 3165 3205 3344 3678 3829 4154 4314 4696
Css 4493 4453 4314 3979 3829 3504 3344 2962
Ces 16979 19041 25128 3352§ 34424 30252 25128 4696

Tableau VII.1 - Comparaison entre les résultats d’homogénéisatitanformulation analytique

VIL.5 Modeles d’endommagements

Pour prédire au mieux I'éclatement d’'un réservaimposite de type IV, plusieurs modes de
dégradation au sein du réservoir doivent étregmisompte. lls ont pour objectif de modéliser cimacu
des mécanismes physiques et leurs évolutions jasqupture. Bien que décrits a une échelle
mésoscopique, les variables internes associées @mmmmagements témoignent de phénomeénes
physiques qui s'initient et évoluent a des échetftésroscopiques. Nous travaillons ainsi sur cing
modes de dégradation jugés majeurs pour décrilariee de vie des réservoirs. La rupture des fibres,
la fissuration des plis et 'amor¢cage du délaminsget ceux de la coque composite. Les deux autres,
la liaison de I'interface embase-liner et I'évemtcemportement plastique de I'embase, correspondent
directement aux performances d’étanchéité du résernves lois d’'endommagement associées a ces
differents dommages sont couplées avec la loi depoatement pour conduire a des calculs dits
couplés comportement-endommagement. Ce couplagduitoa une dégradation progressive du
matériau et par conséquent de la structure. Laureipdépend aussi des mécanismes mis en jeu et
intervient quand les variables d'endommagement igat@t une valeur critique établie
expérimentalement. Notons que les contraintessé@&8 pour les criteres déterministes sont les
contraintes locales des comportements associés.

VII.5.1 Partie composite

VI1.5.1.1 Rupture des fibres

Pour le réservoir composite bobiné, la rupture dibses apparait comme la mode
d’endommagement principal de la coque composit&etréservoir. Le composite est destiné a
reprendre les efforts selon la direction des fillyaslque soit la séquence d’empilement. Dans cette
direction, la rupture est guidée par celle desflirectement en lien avec leurs défauts de fatimit
C’est pourquoi le comportement des composites rgdtonnel traduit bien celui des plis d'une
stratification lorsqu’ils sont sollicités sens fist Méme si ce mode de dégradation n’intervienawqu’
stade ultime de la durée de vie de la structurepemposite, sa prédiction reste importante en texdees
sécurité. Comme nous l'avons indiqué précédemmantalcul de type probabiliste a été privilégié
pour décrire la rupture des fibres via une distidoualéatoire des défauts le long de la fibre. Nou
avons utilisé I'approche probabiliste proposée laapire VI afin de simuler au mieux I'éclatement du
réservoir. La rupture des fibres est la variablievauconduire & la rupture du réservoir caractérisar
l'instabilité du calcul. Cette instabilité s’opesgec les reports de charge qui ont lieu autourfitess
rompues. Au stade ultime, ce report ne peut plesdicaissé par le renfort. Nous remarquerons que
cette simulation ne prédit uniquement I'éclatemeatréservoir que quand il a lieu en mode sain
(éclatement dans la virole cylindrique). L'approgitebabiliste a été introduite dans les couche®’a 9
les seules a contrdler la rupture en mode sairfigare V1.8 présente le procédé de mise en place
notre modele probabiliste pour le calcul du réservo
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Définir VEVequmae puis générer Vi,

A partir de Vg, , générer Vi, A partir de Vi g, 28nérer o etm
pour les éléments (VERuge) et | Vipaty pour chague élément, puis générer
obtenit [Cluae & [Clongue oo Og, COntrante 4 rupture

Vhioeate —[Clocate & % '
& [Cleompuetocts 4

Lancer du caleul par éléments finis aver homo généisation

Figure VII.8 - Procédé de mise en place le modéle probabdistée réservoir

Nous allons également utiliser le critere déterstenpour prédire I'éclatement du réservoir
afin de comparer les résultats avec ceux du mqueleabiliste. Le critére d’Hashin apparait comme
un bon candidat [Hashin et Rotem, 1973], [Hash880], [Okutan, 2002] et [Santiuste et al., 2010].
L’intérét de ce critére est de proposer des modsxldmmagement séparés, basé sur les phénoménes
physiques d’endommagement. Les paramétres duecpguvent étre caractérisés expérimentalement.
Dans notre cas, hous avons utilisé la seule pdutigritére de Hashin traduisant la rupture des§mn

traction (VII.3).
o) (o3 +0?
S B B Bl . 13 121 (VI.3)
X S

Avec X, etS qui correspondent a la contrainte a rupture stikaxe longitudinal et
transversal en traction respectivement.

113  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



VII. Simulation numérique du réservoir composite

VII1.5.1.2 Fissuration des plis

Le deuxieme mode de dégradation des compositeffié;aconcerne la fissuration des plis.
Cet endommagement a lui seul, méme quand il aeimaleur maximale, ne peut guére conduire a la
rupture de la structure puisque la reprise destseffiu sein du composite se fait essentiellemeriepa
fibres. Il pourra par contre servir d’accélérataux autres types de dommages.

Afin de prendre en compte ce mode de dégradatioms avons déterminé le comportement
dégradé au stade maximal de fissuration, lié dataration des fissures obtenue expérimentalement
dans le 8.111.3.3.2.2. Les calculs d’homogénéisatpgriodique ont été utilisés en introduisant la
variable d’'endommagemen; (VI.4) pour construire des courbes de la chuteidielité due a la
fissuration transverse en fonction de cette vagigRlenard et al., 1993],[Thionnet et Renard, 1993],
[Renard et Thionnet, 2006]et [Thomas, 2011].

D, = (VI1.4)

Avec & , I'épaisseur de pli fissuré étla distance interfissure ou le rapport thorrespond
donc a la densité de fissures. Cette varifihldevient d’autant mieux utilisable dans un contalae
Mécanique de 'endommagement, dés que la distamedissure devient homogéne. C’est-a-dire que
la distance interfissure moyenne est proche ddskartte locale. Cette hypothése est naturellement
mise en défaut quand il y a peu de fissures, degtactive lorsque le nombre de fissures devient
important. Les cellules élémentaires représentatile base (VER) contenant les plis & 0° et 90°, se
distinguent selon deux familles, 'une représemstenatériau vierge sans fissure (Figure VII.9a), les
autres représentent les VERs du matériau endome@génant une fissure en milieu de maillage
(Figure7.2). Les sept VERs endommagés ont desueggariables afin d’obtenir dd3; différents.

Les géométries associées a ces VERs sont présetéés Figure VII.10 et le Tableau VIIL.2. Les
conditions aux limites des VERSs doivent bien traglgielles de I'éprouvette (0°90%)s, & savoir une
microstructure périodique dans deux directions (ZDaprés le schéma de la Figure VII.10, les bords
des VERSs sur les plans xz et yz, ont des condiiomslimites périodiques tandis que les bords neste
libres dans le plan xy. Nous remarquons que l'axesk parallele aux fibres des plis a 0° et
perpendiculaires aux fibres des plis a 90°. L'axestyquant a lui paralléle aux fibres des plisa 90

Figure VII.9 - Cellules élémentaires représentatives des vétatge (a) et fissurés (b)
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couche g ()°

couche g 9(°

Figure VII.10 - Géométrie du VER

D¢ (sansofissure) 0,05 0,075 0,1 0,2 0,5 2
L o (1) 20e 13.33¢ 10g 5¢ 26 & 0.5¢
& 2e 2e 2e 2e 2e 2e 2e 2e
e /4 I/4 I/4 I/4 I/4 I/4 I/4 I/4

Tableau VII.2 - Bilan des géométries du VERs
Selon ces conditions de périodicité 2D, on pousaiplacer sous I'hypothése des contraintes

planes dans la direction z, conduisamt;g 0,3 €t 013 huls. Une matrice de rigidité réduite peut alors
étre introduite sous la forme suivante :

o, |Qu1 Qo 0 |é&y

GsCjzs . .
Oy |=| Q2 Qg 0 | &y | avecQ; =C; - i,j=126 (VIL5)
33
I1o 0 0 Qg V12
1
£33 = _C—(Clsfll +Cpaf2)) (VI1.6)
33
Q11=#,Q22 SIS R Q. Q2= Y125 =V15Q28t Qg =Gy (VIIT)
1-v%, 22 1-p?p—22 SH 1-v2»
11 11 11

Trois calculs par VER ont été réalisés. Le compoetat du pli unidirectionnel (Tableau 111.4)
est introduit dans celui du pli a 0° et & 90° mayaart rotation a 90°. Pour chaque calcul, nous avons
imposé une déformation moyenne constalﬁe) @ans la direction correspondant a celle du coiefit
recherché et nulle partout ailleurs (Figure VII.113 Figure VII.12 présente les champs de congaint
pour le VER fissuré. Les coefficients de la matrigerigidité réduité des plis endommagés (plis a
90°) sont déterminés numériquement a l'aide dedarique d’homogénéisation. Les évolutions des

coefficients de rigidité du matériau endommagé&r@j) normalisés par les coefficients du matériau
vierge (noté @ en fonction de la variable d'endommagement sofggntées dans Figure VII.13.
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Figure VII.11 - Déformations moyennes associées aux 3 problars&suler
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Figure VII.12 - Champs de contrainte associés a chaque probléme
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Figure VII.13 - Chute des coefficients de la matrice de rigididuite
en fonction de la variable d’endommagemént,

A partir des courbes de chute de rigidité (Figdhel3), on obtient le comportement dégradé
par la fissuration des plis. Comme nous I'avonsggné auparavant, nous nous sommes placés au stade
ou la fissuration atteint sa saturation pour unesidé égale a 0,833 (Figure 111.19). L'épaisseuptu
90° étant de 1 mm, IB; de 0,833 en découle. Les coefficients de rigiditkuit pour cette valeur d

sont résumés dans le Tableau VII.3. Les coeffisielatrigiditéé sont éventuellement calculés a partir
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des équation (VII.6) en conserv@it, C,3, Cs3, ChqetCssconstants. Dans ce cas, les résultats sont

ceux du Tableau VII.4. Ce comportement a été atiliss des calculs de réservoir moyennant trois
hypotheses : les fissures apparaissent dans leheowrienté entre 45° et 90° puisque ce type
d’endommagement est privilégié dans les plis lass pliésorientés par rapport aux contraintes
principales Notons que ces hypothéses conduisent & des résehtaémes puisque nous nous sommes
situés a saturation dans chacune des couchesgssur

Df Q11, chut Q22, chut Q12, chut QGG, chut
0,833 0,995 0,332 0,332 0,511

Tableau VII.3 - Bilan des chutes de rigidité réduite normalisétat (saturé/ état vierge)

Comportement vierge Comportement dégradé

Cu 137771 137049

Co, 9729 4224

Cas 9729 9729 (const.)

Cr 4902 2908

Cos 3805 3805 (const.)

Cis 4902 4902 (const.)

Cas 2962 2962 (const.)

Css 4696 4696 (const.)

Cee 4696 2401

Tableau VII.4 - Comportement du pli sain et du pli saturé en fissu

VII.5.1.3 Délaminage

Le délaminage apparait comme un mode d’endommagentgique pour les composites
stratifiés croisés. Par contre dans le cas d’'uervés, la maniére d’entrecroiser les plis compexsa
plutét tendance a arréter, voire bloquer le délagéntout comme nous l'avions déja constaté sur
I'éprouvette plate entrecroisée présentée dan#ll8.8.2.3. Néanmoins, le délaminage entre couches
d’'orientations différentes a été étudié car mémaime cette dégradation porte vite atteinte a
I'étanchéité des différentes liaisons. L’hydroggmeut traverse la coque composite ou la liaison
embase-liner via tout site de délaminage commaeaucéefcas du réservoir LSTP-11-26 qui a est fui
pendant I'essai de fluage (8.V.2.5). L'amorcagaldlaminage se caractérise par une valeur critique a
niveau d'un critere que nous nous proposons diétabtpérimentalement pour les matériaux
considérés. Notons que nous nous sommes focalidawrcage du délaminage. Sa propagation, le
phénomene plus complexe a simuler est en dehanstde étude. Notre choix s’est porté sur le critere
d’amorcage par délaminage proposé par Nimdum [Nimd009].

En général, un critére basé sur une mécaniquailade la rupture utilisant un calcul du taux
de restitution d’énergie;, permet d'obtenir des prédictions correctes dedessance du délaminage.
L’état de contraintes local étant multiaxial, ur@ntrainte en mode | si elle est en compression, ne
provoque pas a elle seule 'amorcage du délamiaageade surcroit a un effet de retard sur 'amagcag
du délaminage en cisaillement (mode Il et mode LB critére introduit cette influence locale par
I'équation suivante :

(<033>+)2 + q013| - k1<033>_)2 + q023| + k2<0'33>_)2 =1 (VIL.8)
Y7 s s
avec(x)" = {X avecx >0 et(x) = {0 avecx >0

0 avecx<O X avecx<0
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ou Y, est la résistance d’interface en traction (modeSQ)et S, les résistances d'interface en
cisaillement,k; et k, des coefficients de frottement (traction-compm@ssdu matériau consideré. Le
Tableau VIL5 représente I'ensemble les parameisesciés a ce critere.

Y; 32
S=S 142
k =Kk, 0,01

Tableau VII.5 - Parametres du critére d’amorcage par délamifidigedum, 2009]
VII.5.2 Embase-Liner

VI1.5.2.1 Plastification de 'embase

Si on considere I'embase, sa plastification amemedégradation de I'étanchéité au niveau de
la liaison avec le liner, pouvant créer une pede jgropriétés mécaniques aux interfaces des ditfére
matériaux. Cette perte conduit & une baisse degriptés de perméation. Comme nous l'avons
présenté auparavant, I'’écoulement plastique debkesm est décrit par un écrouissage cinématique non-
linéaire avec un seuil de plasticité caractérisélparitere de Von Mises. Les parametres iderstifié
expérimentalement sont résumés dans le Tableaullychapitre précédent.

VI1.5.2.2 Décohésion a I'interface embase-liner

Ce dernier mode de dégradation a été pris en comiptes le calcul du réservoir. Le
décollement d’interface correspond a une dégradlatél'étanchéité au niveau de la liaison embase-
liner. Ce phénoméne a été observé sur des réseriiservice. Cette dégradation peut étre due a une
perte des propriétés mécaniques aux interfacediffésents matériaux et ainsi conduire a une baisse
des propriétés de perméation. Comme nous I'avomgiomné dans la partie expérimentale (81V.4), le
critere de décohésion que nous avons introduit dess simulations, est basé sur celui de Drucker-
Prager que nous avons généralisé (IV.4).

VII.6 Résultats numériques

VI1.6.1 Calcul d’éclatement du réservoir

Afin d’assurer la cohérence entre les calculs niqués et le réservoir réel, on a d’abord
déterminé la masse de la coque composite, €lémsantel du réservoir. Le calcul par éléments finis
donné le volume de la partie composite (118,69 c8ompte tenue de la densité du composite évaluée
expérimentalement a 1,55 g/érau chapitre Ill, on a obtenu la masse de la cammposite. Le
Tableau VII.6 présente la comparaison entre la enabtenue par le maillage numérique et la masse
moyenne des réservoirs fabriqués par le CEA.

Concernant les résultats numériques, la Figurel¥Jli(a) et (b) présentent la comparaison
entre le calcul et I'expérience sur les déplacemdans le sens radial puis axial respectivemenisNo
avons obtenu une trés bonne corrélation dans kera€eiial, méme zone perturbée avant I'éclatement ou
le calcul numérique traduit bien la perte de liitéaEn revanche, le déplacement axial donne deux
types d’écart. L’'un concerne le non linéarité Idesla mise en pression, l'autre la raideur de leezo
linéaire.

Pour la non-linéarité de mise en pression, on ssppo’elle est due a la présence de jeux au
niveau du déme entre I'embase et le composite latde et le composite. Ces jeux peuvent se preduir
naturellement pendent la phase de polymérisationréhervoir par des dilatations thermiques
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différentielles entre les différents matériaux. (Bésence et sa localisation a été confirmée par des
observations radiographiques (8.11.2.3.2), maisiauslidée numériquement comme nous avons pu le
montrer dans le chapitre VII.7.

Concernant le deuxiéme écart, plusieurs hypothgsegent étre faites. La premiére est due a
la difficulté d’obtenir un trajet géodésique damsddme au niveau du processus de fabrication,
conduisant a un désaccord avec le maillage nunergi lui se base sur un trajet géodésique. La

deuxiéme hypothese est due a I'écart entre laidragblumique au niveau du déme du réservoir et les
plaques composites caractérisées.

Masse de la coque composite
Maillage numérique 1734 g
Mesure expérimentale 1747 (25,1) g

Tableau VII.6 - Comparaison de la masse de la coque composite

1.4 4
—25°C Dépl. radial (simulation numérique) 35 —25°C Dépl. axial (simulation numérique)
1,2 3.5
—25°C Dépl. radial (éclatement, CEA) —25°C Dépl. axial (éclatement, CEA)
! 0
& E 25
E 0.8 1 E
£ g 21
80,6 1 g
2 215
ko @
R 04 /
14
0,2 0.5
0 t t t t t t t t t 1 ) t t t t t t t t t 1
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Pression (Bar) Pression (Bar)

(@) (b)

Figure VII.13 - Comparaison des résultats numeériques et expérimrenta
(a) sens radial et (b) sens axial

Figure VII.14 - Comparaison du ddome : maillage numérique vsagiaphie d’un réservoir

Pour le délaminage, les résultats numériques mmédison amorcage en fin de dbéme, a
proximité de 'embase (Figure VII.17). Considéréntoe un décollement d’interface, le délaminage
augmente la probabilité de fuite du réservoir. Gestat est celui du réservoir LSTP-11-26 (8.V.2.5)
pendant I'essai de fluage a 750 bar dont la fuitdfiome I'apparition d’'un délaminage dans cetteezon
(Figure V.16).

Néanmoins, a cause de la limitation de raffinenduntmaillage a cet endroit, la pression

d’amorcage du délaminage ne peut étre trés prddisenaillage plus raffiné (2D symétrie) aurait été
nécessaire.
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Figure VII.17 - Zone d’amorgage du délaminage

Le deuxieme endommagement concerne la plasticitbva@au de I'embase. Elle apparait pour
une pression au-dela de 600 bar. Les zones plastifoon linéaire) et leurs évolutions sont
représentées sur la Figure VII.15. Notons que lepmtement plastique de I'embase explique la non-
linéarité du déplacement axial, le déplacementatadistant intact. Remarquons que le comportement
plastique de 'embase peut devenir inquiétant dlrehargements de fluage et de cyclages. Ces zones
plastiques progressent et provoquent I'accélérateobendommagement dans la coque composite.

Si on regarde ensuite le décollement a l'interfaogbase-liner, on constate son évolution
jusqu’a 1500 bar (zone orange Figure VII.16). Ceotlément s’amorce vers 1020 bar puis progresse
vers la courbure d’intersection d’embase-liner.dwstque cette apparition est inférieure a la poessi
d’éprouve de 1050 bar (norme EN12245 et EIHP |b:Hs).

(@ 600 bar

Figure VII.15 - Evolution de la plasticité au sein de 'embase
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Figure VII.16 - Evolution du décollement a I'interface embase-liner

Au-dela de ces endommagements s’amorce la rupagdilores selon un processus aléatoire
vers 1400 bar. Ces ruptures se localisent au ela douche a 90° la plus interne a partir de 1&00
(Figure VII.17). A ce stade, la dégradation du résie est visible sur le déplacement radial, elle
correspond au premier signe d’instabilité sur lsune expérimentale. Par la suite, ce sont lessautre
couches a 90° qui vont progressivement s’endommd@ela s’effectue par transfert de charge en
partant de l'intérieur du réservoir pour aller vEextérieur. Les couches a 90° les plus internes n
pouvant plus supporter la charge, vont reportgréssion en la transférant aux couches a 90° plus a
I'extérieur qui a leur tour vont devoir supportemeupression supplémentaire conduisant par ce
processus a accélérer la rupture des fibres et dongture des couches. Ce mécanisme sera répété
jusqu’a la rupture de la derniere couche a 90%spondant & une contrainte avoisinant les 1750%ar.
ce stade, la chute du déplacement axial est sigtiife. Les deux embouts de I'embase rentrent alors
I'intérieur du réservoir qui rompt pour une ruptulite « saine » du réservoir, c'est-a-dire danqsafte
virole du réservoir. La Figure VII.18 présente blwtion des contraintes dans un réservoir de huit
couches a 90° ainsi que le déplacement radial abtemériquement et expérimentalement. L’état de
chaque couche a 90° a la rupture du réservoir résepté sur la Figure VII.19. La localisation des
éléments rompus est paralléle a l'axe du résenamrfespondant bien aux observations lors de
I'éclatement réel d’'un réservoir (Figure VI1.20).

Par ailleurs grace a notre démarche probabilistels nsommes en mesure d'évaluer la
dispersion sur le comportement du réservoir etressppon d’'éclatement par le biais de plusieursutslc
moyennant des processus aléatoires différentsrg-igli.21). Cette démarche nous a ainsi conduits a
des trentaines de calculs. On trouve une pressémtatement de 1750,67 bar avec une dispersion trés
faible de 3,65 bar. Cette pression est trés prattheelle obtenue expérimentalement lors d’essais
effectués par le CEA (1759,4 bar).

En paralléle, I'utilisation d’'un critere détermitestel que celui de Hashin, donne une pression
d’éclatement de 1475,9 bar. Il apparait clairentgré les résultats obtenus par le critére détertainis
sont incapables de fournir une bonne prédictionctmparaison des résultats est présentée dans le
Tableau VII.7. Notons que cette mauvaise prédictbtenue a l'aide d’'un critére déterministe dit
« commercial », tel le critére de Hashin a étéyadad et présentée dans la partie qui suit.
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(@ 1380bar @ 1400bar (@ 1420bar (@ 1440bar

Premiere Couche a 90° (C90-1)

(@ 1460bar (@ 1480bar (@ 1500bar 1520bar

Figure VII.17 - Evolution des éléments rompus dans la premiewetma 90° (C90-1)
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Figure VI1.18 - Evolution de contrainte des couches a 90°
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Figure VII.21 - Dispersions numériques sur le comportement gitdasion d’éclatement

123  Conception et durabilité de réservoire@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



VII. Simulation numérique du réservoir composite

Expérimentale (CEA) Critére Probabiliste Critdidashin
Pression d’éclatement 1759,4 1750,67 (3,65) 1475,9

Tableau VII.7 - Comparaison entre les pressions d’éclatement

Le dernier mode de dégradation que nous n'avosgpaore mentionné est la fissuration des
plis, dite transverse. Plus de trente calculs détndenés en utilisant le comportement dégradé a
saturation, associé a un processus de rupture lglisba des fibres. L'objectif était d’évaluer d'un
point de vue global, I'influence de ce mode de ddgtion. Les résultats comparés avec ceux sams pris
en compte de la fissuration sont présentés suiglaé-VI1.20 et le Tableau VII.8. Notons que daes |
cas d'une dégradation des couches a 90° seulpsedaion d'éclatement est légérement plus élevée
gu'en l'absence de cette dégradation. Ceci peutpBtpier par le fait que la diminution du
comportement dans le sens transverse, tend a dimifaifet de la triaxialité et ainsi diminuer la
contrainte dans le sens radial. La pression d'@éclaht augmente de I'ordre 10 bar. En revanche, la
présence de fissures dans des plis orientés awddedd®, tend a légérement de diminuer la pression
d’éclatement. La perte de rigidité dans sens driad a augmenter la contrainte dans sens radial des
couches 90°.

Quoigu’il en soit ce mode de dégradation n'a qee p'influence sur la durée de vie du
réservoir méme a son stade ultime. Pour cela, négisgerons ce mode de dégradation.

Déplacement (mm)

0.4 —Sans dégradation
— Dégradation des couches orientées a 90°

50 X . -
0,2 —Dégradation des couches orientées de 62° a 90°

— Dégradation des couches orientées de 45° a 907

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Pression (Bar)

Figure VII.22 - Comparaison des déplacements radiaux des résetégjradés

Dégradation des| Dégradation des| Dégradation des
couches orientées|a couches orientées couches orientées
90° de 62 2 90° de 45 a 90°

=)

Non pas prendre e
compte des fissure

n

Pression

declatomont | £750:67 (3.65) 1762 (4,07) 1749,33 (2,54 1730545

Tableau VII.8 - Comparaison de la pression d’éclatement desvdise dégradés

VI1.6.2 Effet de la température

Les comportements thermomécaniques du compositel éiher PA6 pour les températures
utilisées dans les calculs, ont été identifiés Eirpdes essais présentés auparavant. Comme déja
souligné, la rupture des fibres est le principatiemd’endommagement pour I'éclatement du réservoir.
Pour cette raison, la rupture des fibres est leraéaanisme qui a été envisagé en températurepaoit
une approche probabiliste, soit déterministe paritére de Hashin. Selon ces modeles, les pression
d’éclatement pour les températures de -40°C et &sfi@ résumées dans le Tableau VII.6. Comme
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I'essai d’éclatement & -40°C effectué par le CE#choué a cause de la trop grande fragilité du Bner
cette température, nous n'avons que le résultaad&@ment a 85°C, essai aussi effectué par le CEA.
Par contre pour cet essai, les déplacements akieddéal n'ont pas été enregistrés. Nous avons
néanmoins I'enregistrement du déplacement axialpg@ sur I'essai de fluage a 85°C effectué au
Centre des matériaux. Le déplacement axial a é&gistré jusqu’a 600 bar, plage sur laquelle seront
compareés les résultats numériques.

Tout comme les essais sur éprouvettes unidirecites) la rupture a -40°C est légerement
supérieure a celle obtenue a 25°C tandis que bignieure a 85°C. On note qu'a 85° la pression
d’éclatement obtenue numériquement est sous-estimémarée a I'expérience. Si on compare la
raideur axiale avec celle a 25°C, on trouve que ériquement la raideur chute énormément avec
'augmentation de température en comparaison aeepdrience (Figure VI1.21). Ce résultat souligne
une fois de plus la présence de méches ondulésdekaplaques fabriquées pour les essais entrainant

que le comportement obtenu & 85° C par les essaiplaques n’est pas totalement représentatif de
celui du réservoir.

Types -40°C 85°C
Essais (bar) - 1704
Modéle d’'Hashin (bar) 1576,7 942,89
. - 1427,67 (5,04)
Modele probabiliste (bar) 1844 (5,63) 1435 (5,09) fibre modifiée, ch.6

Tableau VII.9 - Pressions d’éclatement simulées vs essais

—85°C Dépl. axial (Sim. : mat 85°C expérimental) —25°C Dépl. axial (Simulation numeérique)
1 —25°C Dépl. axial (Essai ARMINES)
—25°C Dépl. axial (Ecl CEA)

1,2 +| =85°C Dépl. axial (Sim. : mat 85°C fibre non ondulée)
—85°C Dépl. axial (Essai ARMINES)

Déplacement (mm)

Déplacement (mm)

»
'

0.4
0, 0,2
0 t t t t t 1 0 t t t t t 1
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
Pression (Bar) Pression (Bar)
() (b)
Figure VII.21 - Comparaison des déformations axiales numériguegpérimentales :
(a) a 85°C et (b) a 25°C

VII.7 Effet des jeux : analyse des jeux dans le déen

Cette partie analyse numériqguement le phénoméememiiinéarité constaté sur la déformation
axiale lors de la mise en pression. Si on admet lgueenue mécanique des interfaces entre les
différents matériaux demeure le point faible, dasxjau niveau du déme peuvent se produire sous
I'effet des dilatations thermiques différentiellestre matériaux (Tableau VII.7) pendant la phase de
refroidissement (de 110°C refroidissement a 25%ur valider cette I'hypothése, des jeux ont
numériqguement été crées automatiquement pendaphdse de refroidissement (Figure VII.22).
Comme la longueur de zone décollée n'est pas obtexpérimentalement, nous avons simulé
différentes longueurs de zones décollées (Figut23jl Notons que pour les couches de composites
entrecroisées, nous avons utilisé un comporten@mbféne équivalent (8VI11.4), selon une démarche

Y

identique a celle utilisée pour déterminer les ficiehts de dilatation thermique équivalents du
composite.
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9 110°C/ 0,5 bar NSNS0 25°C/ 0 bar §

Figure VI1.22 - Démonstration de I'existence de jeux dans laeztundéme
en raison de la phase de refroidissement de 10Q@8=G

Config. 1 Config. 2 Contfig. 3

Config, 1-bis " Config, 2-bis ~ Config. 3-bis

Figure VII.23 - Variation des différentes tailles de jeux au nivda déme
(les points noirs représentent la ligne décollée)

_ ; composite
embase liner époxy ——
longitudinal transverse
_ Coefficientde |y o105 | 74105 | 5,8x10° 0,0 3,4x10
dilatation thermique

Tableau VII.10 - Coefficients de dilatation thermique des matéripgd®I, 2013], [Soden et al., 1998]
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Pour les différentes configurations de jeux au aivelu ddome, une simulation numérique
associée a un modele classique de Coulomb ayardoefiicient de glissement de 0,001, a été
effectuée. Les résultats numeériques sont préséig@se VI.24. On trouve que la présence de jeux
amene a une non-linéarité dans la rigidité du wéseridentique a celle observée au début de la mis
en pression du réservoir. En plus, le décolleméfini@rface embase-liner (configuration bis) a une
tres faible influence sur la non-linéarité. Ce sbign les décollements aux interfaces composite-
embase et compaosite-liner qui jouent un réle ingdrt

0.8 T

= Config. 1

Déplacement (nm;
=)
I
|

0.3 - - - - -Config. 1-bis
Config. 2

0.2 4 - - - -Config. 2-bis
= Config. 3

- = - =Config. 3-bis

25°C Dépl. axial (ARMINES)
! ——25°C Dépl. axial (CEA)

L o L e o A e o s B e IR S

¢ 20 40 o0 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300

Pression (Bar)

Figure VII.24 - Comparaison entre les calculs numériques pdiéreintes configurations de jeux
et les résultats expérimentaux dans le sens axial

VII.8 Critére probabiliste vs déterministe (Hashin)

Afin de mettre en évidence les différences enaipdroche déterministe par le critere d’Hashin
et I'approche probabiliste présentée auparavantx @alculs correspondant a deux architectures de
réservoirs ont été réalisés (Tableau VII.8). Le&djmtions des pressions d’éclatement par ces deux
approches ont été résumées dans le Tableau VI1.9.

Comme nous l'avons déja souligné, l'approche pritistd donne une bien meilleure
prédiction de I'éclatement que son homologue déteste avec le critere de Hashin. La raison est que
I'éclatement prédit par Hashin a lieu lors de Iptawe de la premiére couche a 90°, correspondant au
premier signe d’instabilité en cours d'essai sams pgour autant ce soit la pression d’éclatement du
réservoir. Ainsi, la prédiction du critére d’Hastse limite uniguement & la rupture de la premiére
couche a 90.

Tandis que I'approche probabiliste peut prédireptemier signe de perturbation et la
progression de la dégradation jusqu'a I'éclatenferdl (la Figure VII.25 et VII.26). De plus, la
premiere rupture de la couche a 90° de la conftguraN°2 commence plus tard que la N°1. En
revanche leur progression devient plus rapide dsadtia une pression d'éclatement inférieure. Pour
cette raison, I'utilisation d’'un critére d’Hashire marantit pas d’obtenir la configuration optimisée
Nous suggérons d'utiliser le critere probabilistim @e déterminer cette configuration optimisée. On
reviendra sur cet aspect dans le prochain chapitre.

N° Architecture composite
1 [20s, 90, 22, 90, 28;, 90, 40, 56, 90, 62, 9]
2 [18;, 905, 19;, 90, 22, 90;, 564, 90]

Tableau VI1.8 - Différentes architectures étudiées
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Critere d’Hashin Critere probabiliste
N° . s Pression de £ rupture Pression d’éclatement
Pression d’éclatement (bar) couche a 90° (bar) (bar)
1 1475,9 1492 (9,97) 1750,67 (3,65)
2 1547,64 1554 (9,32) 1718 (4,84)

Tableau VII.9 - Résultats pour les différentes configurationsédervoirs étudiés

2000 ¢ - 1.8
[ — g @ce0-1 ]
1750 +| — o @c90-2 ]
F - 115
| — o @c0-3 1
1500 4| — G @c90-4 ]
L - ] —_
= F|— O @c90-5 +12 E
1250 | 5 aco0s ] £
= F @C90-6 . =
S r _ -
2 jo00 £| G @07 1oo &
2 7 | —0ace-s ] %
E ... [|=—Depl radial (Sim) ] =
g 750 - 4 =
&S] r T (,),,6 3
500 4 1
F + 0.3
250 £ 1
0 [ i i —— —— —— —— Ly by L] i)

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Pression (Bar)

Figure VI1.25 - Résultats numériques par le modele probabilisépldrement radial et
évolution des contraintes des couches a 90° jusapléement (réservoir original N°1)
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Figure VI1.26 - Résultats numériques obtenus par le modéle prast@biDéplacement radial et
évolution des contraintes des couches a 90° jusepléddement (réservoir original N°2)
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Chapitre VIII

Recommandations sur 'embase et la coque
composite

Dans ce chapitre, nous présentons I'application desls numériques a des fins d’amélioration des
performances de tenue en pression du réservoirrepgsons des recommandations concernant
I'embase et la coque composite.

Sommaire

VIIIL.1 Introduction
VIII.2 Recommandations sur 'embase
VIII.3 Recommandations sur la coque composite
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Recommandations sur 'embase et la coque composite

VIIIl.1 Introduction

Ce dernier chapitre trait de I'application des lsutiumériques a des fins d’amélioration de la
tenue mécanique et des performances des résepmimis a des pressions. Les recommandations
proposées concernent deux parties essentielleissdwvoir : I'embase et la coque composite. L'olifject
est de minimiser les valeurs des variables d’endagament ainsi que la masse de composite. Ce
dernier aspect trouve un autre intérét dans lactémudu co(t du réservoir.

Concernant I'embase, nous nous sommes intéreskég@ométrie et au choix du matériau
métallique afin d’éviter ou de limiter toute pldistation. Ce dernier aspect n'étant pas sans inciele
sur la durabilité de la liaison embase liner d'winpde vue de sa tenue mécanique mais aussi de ses
qualités de perméation.

Concernant la coque composite, hous avons optisgisgonception en itérant sur 'amorcage
puis I'évolution des endommagements en cours dieisations du réservoir. L'objectif ultime étaned
minimiser la masse de la coque composite tout esergant la méme pression d’éclatement. Dans ce
contexte, nous avons optimisé les orientationgptis®t les épaisseurs des séquences d’empilernent d
composite. Il reste clair que ces optimisationsveioi respecter les orientations géodésiques de
fabrication.

VIIl.2 Recommandations sur I'embase

Comme nous l'avons présenté au chapitre précéderplasticité au niveau de I'embase
apparaissait pour des pressions avoisinant lesa @D bar, dans trois zones plastifiées distindtes.
probleme qui en découle est que ces différentsx lide plasticité peuvent devenir rapidement
importants lors de la mise sous pression, puis d@s maintiens en fluage ou lors de cyclages de
fatigue. Ces zones plastiques progressent alogs’fugapparition d’'endommagements dans la partie
composite et au sein du réservoir.

Afin de prendre la mesure de ce probléme et tatede résoudre, deux recommandations ont
été envisagées. La premiére idée consiste a augmaniongueur du bouchon, (Figure VIII.1). Un
calcul numériqgue montre que cette modification pewbrablement retarder et minimiser la zone
plastique, (Figure VIII.2). Pour autant, cela néithine pas. Dans les parties d’embase d’épaisseurs
plus faibles, la plasticité demeure toujours présenla pression de service de 700 bar. Cela reste
limite vis-a-vis de la norme adoptée, qui exige temie des réservoirs pour une pression d’épreeive d
1250 bar. Par ailleurs il reste a vérifier que Happsition d’augmentation de la longueur du bouchon
respecte les normes.

(@) (b)

Figure VIII.1 - Comparaison entre le bouchon original (a) et iechon modifié (b)
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Original

(@ 700 bar (@ 1050 bar

Embase avec bouchon modifié

Figure VIII.2 - Comparaison des zones plastifiées entre 'embéasaéret 'embase avec le bouchon
modifié

Une deuxiéme proposition consisterait a remplaeemhtériau actuel de I'embase par un
matériau dont la limite d’élasticité serait plug\vde et repousserait d’autant le début de la pitsti
Dans ce contexte et avec le souci que le maténauestion ne soit pas fragilisé par I'hydrogéreis
avons proposeé un acier austénitique inoxydable @BERT & DUVAL, a durcissement structural. Ses
propriétés mécaniques sont résumées dans le Tadlali En absence des lois de comportement
expérimentales, nous avons utilisé une loi de ipigssimple: I'écrouissage cinématique linéaire@av
un critere de plasticité de Von Mises (VIIl.1-VH). Le seul paramétr€ de ce modeéle peut étre
identifié a partir des propriétés fournies et viit8MPa via I'équation (VI111.5). La comparaison rent
les comportements de ce nouveau matériau et deidianest représentée sur la Figure VIII.3. Avec
cette solution, les résultats numeériques, monttalnsence de toute déformation plastique a 700Avar.
1250 bar, la déformation plastique reste trés is¢aldans la zone ou les trois matériaux se ctpisen
(Figure VIIL.4). Cette derniere proposition poutrai elle est acceptée, apporter une nette araébor
de la tenue mécanique du réservoir au voisinagéedease. Elle reste a étre validée en termes
d’industrialisation et de codt.

f(3,X)=3(G-X)-0, (VIII.1)
da =deP (VIIL.2)
X =§c§ (VIIL3)
c|>'<”=§co|gp (VII1.4)
og=CeP +0, (VIIL5)
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Données fournisseur
E (GPa) 201
o, (MPa) 650
or (MPa) 1000
Er (%) 25
Parametre identifié
C | 1418

Tableau VIII.1 - Loi de comportement de I'acier XN26AW, a I'étaditeé
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Figure VIII.3 - Lois de comportement des aciers inox 316L et XN26A

Original

(@ 700 bar (@ 1050 bar (@ 1250 bar

Embase : XN26AW

Figure VIII.4 - Comparaison des zones plastifiées, embase indx&l&mbase XN26AW
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VIIl.3 Recommandations sur la coque composite

La deuxiéme partie des recommandations concerneolue composite. Les calculs
numeériques permettent d’avancer des recommandat@mernant cette partie. lls prennent en compte
la plasticité de 'embase, I'orientation des couchel'évolution des épaisseurs, le tout en regpeda
loi de Cleraut (trajectoire géodésique des fibres).

Nous considérons uniguement I'endommagement pahaians le réservoir, a savoir la
rupture des fibres. Notons que la fissuration desrpest pas un mode d’endommagement critique
pour l'intégrité mécanique des réservoirs. L'amgecau délaminage, qui se situe au point de retour
des fibres ou I'angle local des fibres est toujatgal a 90°, quelque soit I'architecture du comjeosi
apparait comme un mode dendommagement inévitaBtur I'éliminer ou le minimiser, la
modification du profil de 'embase ou de la tra@e non-géodésique, pour augmenter la zone de
couverture par le composite, seront nécessaires.deex aspects restent a étre discutés en termes
d’industrialisation car le CEA souhaite de garigeprofil de 'embase et la trajectoire géodésides
fibres.

Pour la rupture des fibres, deux approches sowliéds, 'une déterministe prédit la rupture
deés lors que la premiére couche atteint sa cotgramaximale. L'autre de nature probabiliste, pour
laquelle la rupture commence de maniére aléatpaey; finir par se localiser et engendrer I'éclatame
du réservoir. La démarche d'optimisation mise et@llors des calculs est représentée dans la Figure
VIIL.5. Les objectifs d’optimisation se divisent eleux modules selon les critéres d’endommagement.
Dans le premier, intitulé <@bjectif >>, le critere déterministe caractéristique deulature des fibres,
(Hashin), a été utilisé comme premier filtre de ylapon sélectionnée. L'avantage des critéres
déterministes est leur rapidité de calcul. lls pettent d’éliminer rapidement les configurations non
optimales, telles que configurations qui risquantalatement en mode non-sain au vu des contsainte
locales. Cependant les critéres déterministes pi&seun inconvénient quant a la précision de la
pression d'éclatement. C'est pour cette raison mgi'deuxieme étape d’optimisation a été réalisée par
une approche probabiliste appeléGbjectif 2>>. Le modele probabiliste donne une meilleure
précision de la prédiction de la pression d'éclaeinCependant, le modéle consomme beaucoup de
temps de calcul. C’est pour cette raison, que nilisons les doubles filtres pour sélectionner la
meilleure configuration.
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Création de la
premiere population
L
v |
Simulation avec le critére Nouvelle
déterministe (Hashin) population
Non
Oui
Simulation avec le critére
probabiliste
Non

Ow

[ (Géométrie optimisée

Figure VIIL.5 - Démarche d’optimisation

N° de réservoir Architecture du composite
0
(Onglnal) [203| 90.|.1 223| 9O.|.| 2831 9O.|.| 4O.|.| 5631 9O.|.| 6231 9(11]
1 [205, 9G;, 225, 90y, 28;, 90, 40, 56;, 90, 62, 90;]

[20s, 9Q,, 22, 9G,, 283, 90, 40y, 56, 90]

[20s, 9G,, 22, 9G;, 28;, 90,, 40;, 565, 9G]

[20s, 9G,, 225, 9G;, 28;, 90,, 40y, 565, 9G]
[18, 905, 19;, 90, 225, 9C;, 45, 90
[18, 905, 195, 90, 223, 9C;, 564, 90

Ol W|DN

Tableau VIII.2 - Différentes configurations étudiées
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Figure VIII.6 - Architecture des réservoirs proposés

Les 6 architectures proposées du composite duvodsent été examinés en regardant la
contrainte locale afin d’éviter un éclatement endmaon-sain. Ce sont les réservoirs N°1 & N°6
présentés dans le Tableau VIII.2 et la Figure §lINous avons proposé les modifications, a pautir d
réservoir original. Le réservoir N°1 est tres pmde I'original. Nous avons ramené une couche a 90°
de I'extérieur a l'intérieur, afin de ralentir lapture de la premiére couche. Pour les réservgigsaN
N°4, les couches a 62° ont été enlevées et rengdguar les couches a 90° pour les réservoirs N°3 et
N°4. Pour les deux derniers réservoirs, (N°5 et)NP®us proposons la modification compléte de
I'architecture du composite.

Pour 'endommagement concerné par la rupture dessfj la couche a 90° la plus intérieure,
correspond a la couche la plus sollicitée dan®ie sles fibres. Selon le critere d’Hashin, (appgoch
déterministe), cette couche sera considérée contamé & I'origine de I'éclatement de réservoir. De
maniére générale, la couche a 90° la plus inteuppaste le plus d'effort par rapport aux autres
couches. Comme le réservoir d’origine présenteamehe a 90° la plus interne avec une épaisseur
tres faible comparée aux couches en extrémité,ecqlique que cette couche est bien a l'origine de
I'éclatement de réservoir.

Différentes architectures ont été optimisées #disait le critere d’Hashin. Selon ce processus
d’optimisation la configuration N°6, a l'issue deus nos essais numeériques, est considérée comme
étant la plus aboutie, la plus satisfaisante eespond au réservoir optimisé (Tableau VIII.3).

N° de Masse du Am Prupwre de la '€ couche APrypture
réservoir | composite (g) (%) (Bar) (%)
0 1734 14759
(original)
1 1734 0 1497,88 1,49
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2 1488 -14,2 1198,81 -18,77
3 1543 -11 1353,36 8,3
4 1599 -7,8 1501,95 1,77
5 1640 -5,4 1390,98 -5,75
6 1597 -7,9 1547,64 4,86

Tableau VIII.3 - Résultats d'éclatement sur les différentes conéitions de réservoirs étudiées

Ensuite, I'architecture N°6 considérée du point duecritére d’Hashin comme celle optimisée,
a été in fine calculée par I'approche probabili§ie.trouve que les ruptures de fibres commenceist pl
tard, comparées au réservoir d’origine. La ruptlegda premiére couche a 90° intervient a 1540dwar,
qui représente une réelle amélioration par rapgporeservoir d’origine. Cependant, aprés la ruptiere
cette premiere couche a 90°, la rupture des fidesscouches supérieures s’accélere et conduit & une
rupture de la couche la plus externe a 90° ver8 bat, avec un écart type de 4,84 bar. On remarque
que cette valeur est légerement inférieure a oddtenue sur le réservoir d’origine (Tableau VIIl.4)
Par contre le réservoir optimisé présente un ga&nndhsse de 7,9 %. La comparaison jusqu’a
I'éclatement, la déformation radiale du réservaisaque la dispersion, (30 calculs), sont présests
la Figure VIIL.7.

O
~—

Réservoir original (N°0) | Réservoir optimisé (N°6

Pression
déclaterment 1750,67 (3,65) 1718 (4,84)

Tableau VIII.4 - Résultats d’éclatement par le critére probabiliste

1.6 1

S
\

— Dépl. radial : Réservoir original (N°0) 144 — Dépl. radial : Réservoir original (N°0)

[®]

— Dépl. radial : Réservoir optimise (N°6) — Dépl. radial : Réservoir optimisé (N°6)
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Figure VIII.7 - Comparaison de la déformation radiale du résed/origine et de celui optimisé (a) :
Un seul calcul et (b) : 30 calculs présentant &pelision

Ces résultats purement numériqgues demandent avélides expérimentalement: il faut
confronter les simulations avec des essais d'éokaté sur les nouveaux réservoirs optimisés. Par
ailleurs la modification des couches doit étredédi au niveau du plan de fabrication.
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Cette étude s’est inscrite dans le cadre de travkeurecherche et de développement sur
'analyse et la conception de réservoirs en comessilestinés au stockage de I'hydrogéne. Les
applications envisagées sont trés liées au donuEadransports avec pour enjeux, I'amélioration des
performances tout en réduisant les colts du réiseRa@ur y parvenir nos travaux se sont focalisés s
I'étude des mécanismes d’endommagement associédifiérents constituants du réservoir afin de
mieux prédire leur durabilité en conditions norrsalge service (hors accident/incident). Le but
essentiel était de pouvoir rétroagir sur les teldgies et outils de conception, d'élaboration, de
caractérisation voir de qualification de ces régiesv Le développement de ces connaissances avait
pour conséquence d’'obtenir un dimensionnement fidbde ainsi que des procédures d’optimisation
des structures plus performantes. Pour atteindr@ljectifs, différents étapes a la fois expérirakest
et numériqgues ont dues étre menées, chacune dpplertant sa compréhension aux différentes
échelles des matériaux et de la structure. Noosslésumer ces étapes, en faisant ressortir pestap
du travail de cette thése.

Nous avons d'abord étudié le composite, élémdantipal du réservoir présent a la fois dans
les ddmes mais surtout dans la virole, zone esdlentiti la structure composite doit tenir a la pi@s
interne. Le comportement mécanique et les progrigtiéysiques du composite ont d’abord été
caractérisés ainsi que la distribution de défamitbomg des fibres de carbone. Il ressort que chaque
défaut correspond a une contrainte a rupture dowlidtribution peut étre modélisée par une loi de
Weibull. Une premiére originalité de ce travail tf&se a consisté a utiliser cette distribution des
contraintes a rupture le long de la fibre dans dakuls multiéchelles allant de I'échelle des
constituants a celle du réservoir. Par cette démeartous avons proposé une approche de type
probabiliste. Le comportement mécanique du comgoaitaussi été caractérisé pour différentes
températures permettant d’obtenir la matrice diglitégorthotrope aux dites températures. Au dela du
domaine linéaire, nous avons étudié les trois mauéawxipaux d’endommagement associés aux
composites stratifiés : la rupture des fibres,i¢guration des plis et le délaminage. Ces étudés on
permis d’obtenir leurs évolutions en températurdeesmieux cerner leur impact sur le comportement
du composite. Enfin deux techniques, la pyrolysd'atalyse d'images ont été utilisées afin de
déterminer les distributions de fractions volumg@eix différentes échelles d’'une plaque composite
jusqu’au sein de la structure du réservoir étullidouveau I'originalité de notre démarche a cogsist
inclure ces résultats dans notre approche probghili

Autre étape de caractérisation importante, calleamportement de I'embase et du liner. Ces
deux éléments jouent un role prépondérant par ragpikétanchéité a I'hydrogene. Le comportement
plastique de I'embase métallique est modélisé parcoulement cinématique non-linéaire associé a un
critére de Von-Mises. Pour le liner polymeére, somportement est caractérisé en température car trées
sensible a cette derniére. Enfin, zone cruciale pétanchéité a I'nydrogéne, la liaison embaseiia
aussi été caractérisée. Un critere de décollemamnedace basée sur une généralisation du critere
Drucker-Prager a été proposé et identifié pouiaiadn considérée.

Toujours d’un point de vue expérimental, nous neummes intéressés a la tenue en pression
de réservoirs en composite de 2L pour lesquels demxpagnes d'essais de pressurisation ont été
réalisées. On a ainsi pu mettre en évidence ldgatéformation lors de la mise en pression, la non-
linéarité du déplacement axial en début d’essathAque étape nous avons pu vérifier la cohérence
entre nos essais et ceux du CEA. La fraction vausiiau sein du composite du réservoir a également
été identifiée en utilisant les deux mémes moyersppur les plaques du méme composite.

L'autre aspect important de cette thése est ldepattmérique. Nous avons mis en place un
modéle de rupture du composite basé sur une apprpaibabiliste implémentée dans des calculs
multiéchelles par élément finis. Cette démarchecestpatible avec I'architecture du composite ayant
la rupture des fibres comme mode d’endommagementipal. La distribution des contraintes a
rupture des fibres de carbone caractérisée a léchdcroscopique, a été utilisée pour prédire la
rupture du composite a des échelles supérieudesaieé I'éprouvette testée en laboratoire. Un VER
(Volume Elémentaire Représentatif) a été défingnpnt en compte la distribution des contraintes a
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rupture des fibres, la fraction volumique et 'agament des fibres. L’effet du changement de tdlille
VER en fonction des échelles considérées, a é@urgour ces différents parametres. La chute de
rigidité d'un VER rompu a également été prise emgie. La méthode multitirage a été introduite afin
de prendre en compte toutes les variations du raatéPar ailleurs I'effet de la température a été
introduit dans un modéle prenant en compte la tranadu comportement de la matrice avec la
température. Enfin, une validation du modéle a e par comparaison avec les résultats
expérimentaux obtenus sur des éprouvettes de lareraCe modeéle a ensuite été utilisé pour la
simulation du réservoir dans sa partie composite.

L'étape suivante de ce travail numérique s’estlieée sur la simulation du réservoir. Nous
nous sommes intéressés a la prédiction de sa gmedgiclatement, de son déplacement global axial et
radial et des endommagements au fur & mesure deapmarition. Nous avons proposé plusieurs
modéles pour les décrire : (i) un critere d'amoecdg délaminage aux interfaces composites, (i) la
dégradation par fissuration dans les plis, (ii)ru@ture progressive des fibres par notre approche
probabiliste, (iv) un critére de décollement a téiface embase-liner et enfin (v) un modele de
plasticité pour I'embase. Tous ces modéles etregtent été introduits dans nos calculs pour peédir
I'éclatement. L’évolution de I'angle des couchesposites di au procédé d’enroulement filamentaire
a également été prise en compte. Néanmoins, commegpiure des fibres joue un réle important dans
la tenue mécanique du réservoir, c'est le seul mntlmgement qui a été identifié et retenu en
température. Afin de comprendre le phénoméne ddinéarité décelé en début de mise en pression,
essentiellement d0 aux défauts de fabrication gervéir, I'effet des jeux situés entre les inteefades
matériaux de la zone du déme, a été étudié. Elfinpmparaison entre notre modeéle probabiliste et
des critéres déterministes tel celui de Hashirgvalé que la description de la rupture progresdes
fibres par notre approche probabiliste, donne ua#leare précision sur la pression d’éclatement par
comparaison avec les résultats expérimentaux.

Aprés validation de la fiabilité des résultats tbéement sur la partie composite du réservoir,
la derniére étape a consisté a fournir des recomatimms de dimensionnement, en particulier sur
'embase et la coque composite afin d'améliorergdegformances du réservoir tout en minimisant la
masse de composite, impact non négligeable suoli#ts du réservoir. Des modifications de géométrie
et un choix différent du matériau de I'embase aét groposés afin de retarder et diminuer, voire
supprimer la plasticité du métal. Les modificatigg®métriques veulent correspondre a une durabilité
accrue de la liaison embase liner d’'un point de méeanique et de perméation. Nous nous sommes
aussi intéressés a optimiser 'architecture contppbobjectif, réduire la masse de la coque coritpos
tout en conservant la pression d'éclatement. Laadéne d’optimisation « déterministe-probabiliste »
a été utilisée en bénéficiant de I'avantage de whapproche. Un réservoir optimisé a été propose.
Néanmoins ces résultats purement numériques demiapdeore a étre validés expérimentalement.
D’abord la modification des couches doit étre \&dichu niveau du plan de fabrication, d’autre part i
faut confronter les simulations avec des essaidat@&ment sur les nouveaux réservoirs optimisés.

L’ensemble de la démarche scientifique proposées dz travail de thése, nous semble
pertinente pour la conception des réservoirs enposite. Les outils de conception mis en place
permettent un dimensionnement préliminaire d’uemésir quelque en soit son architecture composite.
Cependant, quelques aspects pourraient faire t' otgenélioration.

A titre de perspective, nous pouvons d’abord stgygéne qualité meilleure des plaques
composites a caractériser. Nous pensons a l'ononldes fibres qui viennent perturber les résultats
L'utilisation de plaques fabriquées par plis imprég, éviterait des phénoménes dus a des défauts de
fabrication, peu représentatifs du composite dstiacture, méme si au départ on avait imaginer
davantage se rapprocher d’'un processus de fabridatiustriel.

Autre amélioration possible, le modele probal@lidléme si I'utilisation de la distribution de
la contrainte a rupture des fibres de carbone noiete par I'essai sur fibre unitaire, traduit adsen la
rupture des éprouvettes en laboratoire, nous domstajue ces résultats sont trés sensibles a cette
distribution. L'utilisation d’essais de multifragmi@ation pour caractériser la distribution des
contraintes a rupture de la fibre pourrait mieu¥des le modéle probabiliste. En outre ces essais
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permettraient d’obtenir la longueur de non rechayg® pour la rupture d'une fibre de carbone
T700sc.

Selon les résultats numérigues, nous trouvons lggemultiples plans de clivage sont
directement liés a la chute du comportement du \Y&Rpu. Une analyse plus approfondie de ce
phénoméne pourrait conduire a une chute plus pssiye du comportement du VER rompu. Par
contre cet aspect intéressant nécessite énorméméamps de calcul et de ressources en ordinateurs.

Autre aspect perfectible, I'effet de la températuntroduit dans notre modéle qui n’est valable
gue pour quelques températures. On se limite &;428°C et 85°C. Une identification plus continue
permettrait de mieux cerner les effets de la teatpée. La réalisation d'essais pour d'autres
températures, permettrait de proposer un modeéleapiliste généralisé, quelque soit la température
souhaitée.

Afin d’étre capable de prédire la durée de viesssnllicitations cyclées et fluage, I'effet de la
viscosité de la résine doit étre prise en comptela Grviendrait aussi modifier les cinétiques
d’endommagement tels que celle du délaminage etdesllements d’interface, modes critiques pour
les fuites au niveau du réservoir. Ces probléemeastedface moins critiques en statistique, vont
progresser au cours de chargements cyclique ouludgef. Pour cela un travail plus approfondi est
nécessaire sur les critéres mais aussi d'un peinud numérique sur les problemes d’interface.

Enfin comme derniere perspective, nous pourrieesdee le modéle probabiliste, actuellement
cantonné aux couches a 90°. Si la rupture dessfigrest le mode d’endommagement principal,
I'introduction aux autres couches entrecroiséesitsetéressant notamment dans le cas d’un réservoi
soumis a des sollicitations cyclées ou de fluaga Hupture des fibres se développant
vraisemblablement plus lentement, la prise en cerdptla rupture des fibres dans toutes les couches
composites devrait s'avérer nécessaire.

Conception et durabilité de réservoirs en compsslastinés au stockage I’hydrogéene 140



Références Bibliographiques

Références Bibliographiques

141  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



Références Bibliographiques

[Arcan et al., 1978] Arcan M., Hashin Z. et Volast. (1978). A method to produce uniform plane
stress states with applications to fiber-reinforoeaterials. Experimental Mechanics, Vol.18 (4),
pp. 141-146.

[Arcan et al., 1987] Arcan L., Arcan M. et Daniel(1987). SEM fractography of pure mixed mode
interlaminar fracture in graphite/epoxy composiectography of Modern Engineering Materials:
Composites and Metals, ASTM STP 948, pp. 41-67.

[Bader et Priest., 1982] Bader M.G. et Priest A(#982). Statistical aspects of fibre and bundles
strength in hybrid composites, in Progress in Sgeand Engineering of Composites, edited
Hayashi T., Kawata K. et Umekawa S., Proceedind€6M-1V, Tokyo, pp.1129-1136.

[Bader, 1988] Bader M.G. (1988). Tensile strendthiroaxial composites, Science and Engineering of
Composites Materials, Vol.1, pp.1-11.

[Barker et Vangerko, 1983] Barker A.J., Vangerko (H983). Temperature dependence of elastic
constants of CFRP. Composites, pp 52-56.

[Barrau et Laroze, 1987] Barrau J. et Laroze S87)9Calcul des structures en matériaux composites.
Eyrolles et Masson.

[Batdorf, 1982a] Batdof S.B. (1982). Tensile stibngf unidirectionally reinforced composites - 1,
Journal of reinforced plastics and composites, Mqp 153-164.

[Batdorf, 1982b] Batdof S.B. (1982). Tensile strdmgf unidirectionally reinforced composites - 2,
Journal of reinforced plastics and composites, Mqp 165-175.

[Baxevanakis et al., 1993] Baxevanakis C., JeulineDValentin D. (1993). Fracture statistics of
single-fibre composite specimens, Composite SciandeTechnology, Vol 48, pp 47-56.

[Baxevanakis, 1994] Baxevanakis C. (1994). Compoet® statistique a rupture des composites
stratifiés. PhD thése, Ecole Nationale SupériearMimes de Paris.

[Baxevanakis et al., 1995] Baxevanakis C., JeulineDRenard J. (1995). Fracture statistics of a
unidirectional composite, International JournaFodicture, Vol 73, n°2, pp 149-181.

[Berthelot, 2012] Berthelot J-M. (2012). Matériacomposites : Comportement mécanique et analyse
des structures.®B°édition. Lavoisier

[Besson et al., 2001] Besson J., Cailletaud G.,bGtlae J.L. et Forest S. (2001). Mécanique non
linéaire des matériaux. Hermés-Lavoisier.

[Blassiau, 2005] Blassiau S. (2005) Modélisatiors gdnénomenes microstructuraux au sien d’un
composite unidirectionnel carbone/ époxy et préatictle durée de vie : contrble et qualification
de réservoirs bobinés, Thése de doctorat, Ecolemde Supérieures des Mines de Paris.

[Blassiau et al., 2006a] Blassiau S., Thionnet ABensell A.R. (2006). Micromechanisms of load
transfer in a unidirectional carbon fibre-reinfatcepoxy composite due to fibre failures. Part 1:
Micromechanisms and 3D analysis of load transfdre Elastic case, Composite Structures,
Vol.74, pp. 303-318.

[Blassiau et al., 2006b] Blassiau S., Thionnet ABansell A.R. (2006). Micromechanisms of load
transfer in a unidirectional carbon fibre-reinfalcepoxy composite due to fibre failures. Part 2:

Conception et durabilité de réservoirs en compsslastinés au stockage I’hydrogéene 142



Références Bibliographiques

Influence of viscoelastic and plastic matrices be tmechanisms of load transfer, Composite
Structures, Vol.74, pp. 319-331.

[Blassiau et al., 2008] Blassiau S., Thionnet ABensell A.R. (2008). Micromechanisms of load
transfer in a unidirectional carbon fibre-reinfatcepoxy composite due to fibre failures. Part 3:
Multiscale reconstruction of composite behaviownposite Structures, Vol.83, pp. 312-323.

[Blassiau et al., 2009] Blassiau S., Thionnet ABahsell A.R. (2009). Three-dimensional analysis of
load transfer micro-mechanisms in fibre/matrix cosifes, Composite Science and Technology,
Vol.69, pp. 33-39.

[Bunsell et al., 1971] Bunsell A.R., Hearle J.W.Bynter R.D. (1971). An apparatus for fatigue-
testing of fibres. Journal of Physic E — Scientifistruments, Vol. 4, pp 868-872.

[Bunsell et Rernard, 2005] Bunsell A.R. et Renard(2D05). Fundamentals of fibre reinforced
composite materials. Series in Materials ScienckErgineering IoP.

[Cardona, 2000] Cardona J-M. (2000). Comportemeéndueée de vie des pieces multiperforées :
application aux aubes de turbine. PhD thése, Bxatmnale Supérieur des Mines de Paris.

[Chapelle et Perreux, 2006] Chapelle D. et Perf@ux2006). Optimal design of a Type 3 hydrogen
vessel: Part | - Analytic modelling of the cylincki section. International Journal of Hydrogen
Energy, Vol. 31, pp 627-638.

[Choteau, 1999] Choteau M. (1999). Caractérisatiereffet Bauschinger en sollicitations uniaxiales
d’'un acier inoxydable austénitique X2CrNiMol17-12These de doctorat, Université de Sciences
et Technologie de Lille 1.

[Cognard et al., 2004] Cognard J.Y., Davies P.ddti& L. (2004). Design and Evaluation of bonded
composite assemblies” £uropean Congress on Computation Methods in Apfieiences and
Engineering, Jyvaskyla, Filand.

[Cognard et al., 2005] Cognard J.Y., Davies P.,eGli@ B. et Sohier L. (2005). Development of an
improved adhesive test method for composite assendasign. Composite Science and
Technology, Vol.65, pp. 359-368.

[Courtney, 1990] Coutney T.H. (1990). Mechanicdidaor of materials. McGraw-Hill.

[Cox, 1952] Cox H.L. (1952). The elasticity andestyth of paper and other fibrous materials. British
Journal of Applied Mechanics, Vol.3, pp. 72-79.

[Deng et al., 2007] Deng S., Hou M. et Ye L. (2Q0/@mperature-dependent elastic moduli of epoxies
measured by DMA and their corrections to mechartiesting data. Polymer testing, Vol. 26, pp
803-813.

[Drucker et Prager, 1952] Drucker D. et Prager ¥85@). Soil mechanics and plastic analysis or limit
design. Quaterly of Applied Mathematics, Vol.10, (@). 157-165.

[Feyel, 2003] Feyel F. (2003). A multilevel finidement method (fe2) to describe the response of
highly non-linear structures using generalized icma, Computer methods in applied Mechanics
and Engineering, Vol.192, pp. 3233-3244.

[Feih et Mouritz, 2012] Feih S. et Mouritz A.P. (Z). Tensile properties of carbon fibres and carbon
fibre-polymer composites in fire. Composites: Pgrv/ol. 43, pp 765-722.

143  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



Références Bibliographiques

[Fukuda et Kawata, 1976] Fukuda H. et Kawata K.7@)9 On the stress concentration factor in the
fibous composite, Fibre Science and Technology,9/qp. 189-203.

[Fukunaga et Uemura, 1983] Fukunaga H. et Uemurél®B3). Optimum design of helicalle wound
composite pressure vessels. Composite Structud,, \op. 31-49.

[Goree et Gross, 1979] Goree J.G. et Gross R.S9j1Analysis of a unidirectional composite
containing broken fibres and matrix damage. EngingeFracture Mechanics, Vol.13, pp. 563-
578.

[Goree et Gross, 1980] Goree J.G. et Gross R.80j1S$tresses in a three-dimensional unidirectional
composite containing broken fibers. Engineeringcinge Mechanics, Vol.13, pp. 395-405.

[Hashin et Rotem, 1973] Hashin Z. et Rotem A. ()923fatigue failure criterion for fiber reinforced
materials. Composite Materials, Vol.7, pp. 448-464.

[Hashin, 1980] Hashin Z (1980). Failure criteria émidirectional fiber composites. Journal of Agli
Mechanics, Vol.47, pp. 329-334.

[Hedgepeth, 1961] Hedgepeth J.M. (1961). Stressargmations in filamentary structures. NASA TN
D-882, Langley Research Center.

[Hedgepeth et Van Dyke, 1967] Hedgepeth J.M. et Bgke P. (1967). Local stress concentrations in
imperfect filamentary composite materials, JounfaComposite Materials, Vol.1, pp. 294-309.

[Hitchon et Phillips, 1979] Hitchon J.W. et Phiip.C. (1979). The dependence of the strength of
carbon fibres on length, Fibre Science and Teclgypldol.12, pp. 217-233.

[Huguet, 2002] Huguet S. (2002). Application desslficateurs aux données d’émission acoustique :
identification de la signature acoustique des miéoas d’endommagement dans les composites a
matrice polymére. These de doctorat, INSA de Lyon.

[Ishikawa et al., 1977] Ishikawa T., Koyama K. ebb&yashi S. (1977). Elastic moduli of carbon-
epoxy composites and carbon fibers. J.compositenmats, Vol. 11, pp 332-344.

[Joannes, 2007] Joannés, S. (2007). Caractérisatdmanique et outil d'aide au dimensionnement des
collages structuraux. These de doctorat, EcoleoNake Supérieures des Mines de Paris.

[Kabir, 2000] Kabir M.Z. (2000). Finite element dysis of composite pressure vessels with a load
sharing metallic liner. Composite Structures, V@).gp. 247-255.

[Kim et al., 2003] Kim J.-K., Kim C.-S. et Song ¥.-(2003). Strength evaluation and failure analysis
of unidirectional composites using Monte-Carlo diation, Materials Science and Engineering A,
Vol.340, pp. 33-40.

[Koyanagi et al., 2010] Koyanagi J., Yoneyama Semdéto A. et Melo J.D.D. (2012). Time and
temperature dependence of carbon/epoxy interfaeagth. Composites science and technology,
Vol. 70, pp 1395-1400.

[Lagoudas et al. 1989] Lagoudas D.C., Hui C.Y. lebdéhix S.L. (1989). Time evolution of overstress
profiles near broken fibers in a composite withisteelastic matrix, International journal of solids
and structures, Vol.25, pp. 45-66.

Conception et durabilité de réservoirs en compsslastinés au stockage I’hydrogéene 144



Références Bibliographiques

[Landis et McMeeking, 1999] Landis C.M. et McMeekifR.M. (1999). Stress concentrations in
composites with interface sliding, matrix stiffnessd uneven fiber spacing using shear lag theory,
International journal of solids and structures, 86| pp. 4333-4361.

[Lee-Sullivan et Dykeman, 2000] Lee-Sullivan P.Dgtkeman D. (2000). Guidelines for performing
storage modulus measurements using the TA InstriarielA 2980 three-point bend mode: I.
Amplitude effects. Polymer testing, Vol. 19, pp ZZ80.

[Lemaitre et Chaboche, 2004] Lemaitre J. et Chabdch. (2004). Mécanique des matériaux solides.
2°M édition, Dunod.

[Liang et al., 2002] Liang C.-C., Chen H.-W. et Wab.-H. (2002). Optimum design of dome contour
for filament-wound composite pressure vessels based shape factor. Composite Structures,
Vol.58, pp. 469-482.

[Liangbo et Fuqun, 1993] Liangbo D. et Fuqun F.93)0 Statistical analysis of unidirectionally fibre
reinforced composites with local load-sharing, in&gional Journal of Fracture, Vol.59, pp. 69-81.

[Masters, 1993] Masters J.E. (1993). Basic failm@des of continuous fiber composites, Engineered
materials handbook - Volume 1 : Composites, OhisAU ASM International, pp. 781-785, ISBN
0871702797 (v.1).

[Matsuoka, 1992] Matsuoka S. (1992). Relaxatiompingena in polymers. Carl Hanser Verlag.

[Nedele et Wisnom, 1994] Nedele M.R. et Wisnom M(94). Three dimensional finite element
analysis of the stress concentration at a single foreak, Composites Science and Technology,
Vol.54, pp. 517-524.

[Nielsen, 1974] Nielsen L.E. (1974). Mechanicalgedies of polymers and composites. M. Dekker.

[Nimdum, 2009] Nimdum P. (2009). Dimensionnement fatigue des structures ferroviaires en
composite épais. PhD thése, Ecole Nationale Supétis Mines de Paris.

[Nimdum et Renard, 2009] Nimdum P. et Renard JO920L’émission acoustique comme contrdle de
santé des structures en matériaux composites. Riegueomposites et des matériaux avancés, Vol.
19 n°3, pp 283-317.

[Nimdum et Renard, 2012a] Nimdum P. et Renard@1Z2 Use of acoustic emission to discriminated
damage modes in carbon-antenna-structures durirsileeand buckling loading. TSEuropean
conference on composite materials, Venice, Italy.

[Nimdum et Renard, 2012b] Nimdum P. et Renard @122. Use of acoustic emission to discriminated
damage modes in carbon fibre reinforced epoxy latginuring tensile and buckling loading™15
International conference on experimental mechamogo, Portugal.

[Nony et al.,2008] Nony F., Mazabraud P., Villalan§. et al. (2008). Type IV 700 bar-vessel for
compressed gaseous hydrogen storage : materiaactesend performance achievements” 17
World Hydrogen Energy Conference, Brisbane, Auistral

[Nony et al.,2009] Nony F., Villalonga S., ThomaseCal. (2009). Reseach and developments towards
new generation of full composite tanks dedicate@@dMPa gaseous hydrogen storage. SAMPE
Fall Technical Conference and Exhibition-Global t&l Technology, Wichita,Etats-Unis

145  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



Références Bibliographiques

[O'brien et al., 2007] O’brien D.J., Sottos N.R. Wwhite S.R. (2007). Cure-dependent viscoelastic
poisson’s ratio of epoxy. Experimental mechanias, ¥7, pp 237-249.

[Ochiai et al., 1991] Ochiai S., Schulte K. et Pete.W. (1991). Strain concentration for fibers and
matrix in unidirectional composites, Compositese8ce and Technology, Vol.41, pp. 237-256.

[Okabe et al., 2001] Okabe T., Takeda N., KamoshidaShimizu M. et Curtin W.A. (1991). A 3D
shear-lag model considering micro-damage and statisstrength prediction of unidirectional
fiber-reinforced composites, Composites Sciencelauhnology, Vol.61, pp. 1773-1787.

[Okabe et Takeda, 2002] Okabe T. et Takeda N. (R@I2e effect on tensile strength of unidirectiona
CFRP composites-experiment and simulation, Compesficience and Technology, Vol.62, pp.
2053-2064.

[Okutan, 2002] Okutan B. (2002). The effects of getric parameters on the failure strength for pin-
loaded multi-directional fiber-glass reinforced ptaminate. Composite: Part B, Vol.33, pp. 567-
578.

[Onder et al., 2009] Onder A.,Sayman O., Dogan fTTarakcioglu (2009). Burst failure load of
composite pressure vessels. Composite Structu#s§9y/ pp. 159-166.

[Oumarou Mairagouna, 2012] Oumarou Mairagouna, N01R). Approche probabiliste du
comportement mécanique des composites thermoplastiagssemblés par soudage laser. Thése de
doctorat, Ecole Nationale Supérieures des MineRaulis.

[OSI, 2013] Livrable M36 sur le projet OSIRHYS INQualification des modeles de simulation de
thermomécanique.

[Parnas et Katirci, 2002] Parnas L. et Katirci2002). Design of fiber-reinforced composite pressur
vessels under various loading conditions. Comp&litgctures, Vol.58, pp. 83-95.

[Reis et al., 2012] Reis J.M.L., Coelho A.H. et Hda Costa Mattos. (2012). Tensile behavior of
glass/epoxy laminates at varying strain rates amperatures. Composites: part B, Vol. 43, pp
2041-2046.

[Renard et al, 1993] Renard J., Favre J-P. et J&hgy1993). Influence of transverse cracking on pl
behaviour: introduction of a characteristic damageable. Composites Science and Technology,
Vol.46, pp. 29-37.

[Rernard, 2005] Renard J. (2005). Elaboration, asitucture et comportement des matériaux
composites a matrice polymere. Lavoisier.

[Renard et Thionnet, 2006] Renard J. et Thionne{2806). Damage in composites: from physical
mechanisms to modelling. Composites Science andnidagy, Vol.66, pp. 642-646.

[Revest et al., 2009] Revest N., Thionnet A., Rdnhr Boulay L. et Castainting P. Comportement en
fatigue de structures épaisses en matériaux cotepodNC 16, Toulouse, France.

[Riviere, 2012] Riviére S. (2012). Optimisations@ulation du rotomoulage réactif. PhD thése, Ecole
Nationale Supérieur d’Arts et Métiers.

[Rosen, 1964] Rosen B.W. (1964). Tensile failurdilmfous composites. AIAA Journal, Vol.2, n°11,
pp. 1985-1991.

Conception et durabilité de réservoirs en compsslastinés au stockage I’hydrogéene 146



Références Bibliographiques

[Rousseau, 1997] Rousseau J. (1997). Une approgitzimentale et théorique de I'effet du procédé
de fabrication sur les performances d’une structaraposite : cas de I'enroulement filamentaire.
PhD thése, UFR des Sciences et Techniques de FGaohté.

[Santiuste et al., 2010] Santiuste C., Sanchez-Saeet Barbero E. (2010). A comparaison of
progressive-failure criteria in the prediction bétdynamic bending failure of composite laminated
beams. Composite Structures, Vol.92, pp. 2406-2414.

[Sastry et Phoenix, 1993] Sastry A.M. et Phoenix. $1993). Load redistribution near non-aligned
fibre breaks in two-dimensional unidirectional camsje using break-influence superposition,
Journal of Materials Science Letters, Vol.12, f§8-1599.

[Sastry et Phoenix, 1993] Sastry A.M. et Phoenlx §994). Shielding and magnification of loads in
elastic, unidirectional composites, SAMPE Jourkal,30, n°4, pp. 61-67.

[Smith, 1993] Smith B.W. (1993). Fractography fontnuous fiber composites. Engineered materials
handbook - Volume 1 : Composites, Ohio, USA : ASMeftnational, pp. 786-793, ISBN
0871702797 (v.1).

[Soden et al., 1998] Soden P.D., Hinton M.J. et dtagt A.S. (1998). Lamina properties, lay-up
configurations and loading conditions for a rande fibre-reinforced composite laminates,
Composites Science and Technology, Vol.58, pp. 122,

[Son et al.,, 2012] Son D.-S., Hong J.-H. et Changd.S(2012). Determination of the autofrettage
pressure and estimation of material failures ofyp€llll hydrogen pressure vessel by using finite
element analysis. International Journal of HydroBeergy, Vol.37, Issue 17, pp. 12771-12781.

[Souza et al., 2008] Souza F.V., Allen D.H. et Ki¥rR. (2008). Multiscale model for predicting
damage evolution in composites due to impact laad@omposites Sciences and Technology,
Vol.68, pp. 2624-2634.

[Thionnet et Renard, 1993] Thionnet A. et Renard1993). Meso-macro approach to transverse
cracking in laminated composites using Talreja’sleloComposites Engineering, Vol.3, pp. 851-
871.

[Thionnet et al., 2003] Thionnet A., Martin C. earBadas S. (2003). Mécanique et comportement des
milieux continus. Tome 2 : Applications et théadles invariants, Ellipses.

[Thionnet et al., 2009] Thionnet A., Bunsell A.Ramara S. et Allen D.H. (2009). Méthode d€’ FE
simplifiée appliquée a la modélisation des ruptutesfibres et de ses conséquences. Calcul de
réservoirs composites (A simplified FEethod to model fibre breaks and their consequence
Application to pressure vessels calculation), INOD&ilouse, France.

[Thionnet et al., 2011] Thionnet A., Bunsell A.Ramara S. et Allen D.H. (2011). Une méthodé FE
simplifiée appliquée a la modélisation de I'écaemndes réservoirs composites hautes pressions.
(A simplified FE® method to model the burst of composite pressussets), JNC17, Poitiers,
France.

[Thomas, 2011] Thomas C. (2011). Etude des mérmsis’endommagement des composites fibres
de carbone / matrice polyamide : application &klisation de réservoirs de stockage de gaz sous
haute pression de type IV. Thése de doctorat, Bdatmnale Supérieures des Mines de Paris.

[Trotignon et al., 1996] Trotignon J.P., Verdu Dgbraczynski A. et Piperaud M. (1996). Matieres
plastiques : Structures-propriétés, mise en cenarepalisation. Nathan.

147  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



Références Bibliographiques

[Vafaeesefat et Khani, 2007] Vafaeesefat A. et Khan(2007). Head shape and winding angle
optimization of composite pressure vessels based amulti-level strategy. Applied Composite
Materials, Vol.14, pp. 379-391.

[Vafaeesefat, 2009] Vafaeesefat A. (2009). Domepshaptimization of composite pressure vessels
based on rational B-Spline Curve and Genetic Atbori Applied Composite Materials, Vol.16,
pp. 321-330.

[Vangerko et Barker, 1985] Vangerko H. et Barked.A(1985). The stiffness of unidirectionally
reinforced CFRP as a function of strain rate, straagnitude and temperature. Composites, Vol.
16, No. 1, pp 19-22.

[Velosa et al., 2007] Velosa J.C., Nunes J.P., AesuP.J., Silva J.F. et Marques A.T. (2007).
Development of a new generation of filament woundposite pressure cylinders. Composites
Science and Technology, Vol.69, Issue 9, pp. 1331

[Voloshin et Arcan, 1980] Voloshin A. et Arcan 1980). Pure shear moduli determination in fibre-
reinforced materials. Fibre Science and Technolvgy, 13 (2), pp. 125-134.

[Voloshin et Arcan, 1984] Voloshin A. et Arcan N1L984). Failure of unidirectional fiber reinforced
materials — new methodology and results. Experiaidfiechanics, Vol. 20 (3), pp. 280-284.

[Von Mises, 1913] Von Mises, R. (1913). Gottingeadkirichten. Math.-Phys. Klasse, pp. 582.

[Wang et al., 2010] Wang R., Jiao W., Liu W. et §an (2010). A new method for predicting dome
thickness of composite pressure vessels. JournBeaiforced Plastics and Composite, Vol.29,
n°22, pp. 3345-3352.

[Wild et Vickers, 1997] Wild P.M. et Vickers G.W1997). Analysis of filament-wound cylindrical
shells under combined centrifugal, pressure andl daading. Composite Part A, Vol.28(1), pp.
47-55.

[Weibull, 1951] Weibull W. (1951). A statisticalstribution function of wide applicability. Journad
Applied Mecanics, Vol. 9, pp. 293-296.

[Xia et al., 2002] Xia Z., Curtin W.A. et Okabe [2002). Green’s function vs. shear-lag models of
damage and failure in fiber composites, Composseience and Technology, Vol.62, pp.1279-
1288.

[Zhu et al., 1989] Zhu Y., Zhou B. He G. et Zheng (Z2989). A statistical theory of composite
materials strength, Journal Composite Materiald,230 pp. 280-287

[Zweben, 1968] Zweben C. (1968). Tensile failurdibfous composites. AIAA Journal, Vol.6, n°12,
pp. 2325-2331.

Conception et durabilité de réservoirs en compsslastinés au stockage I’hydrogéene 148



Annexe

Annexe

149  Conception et durabilité de réservoirs@mposites destinés au stockage I'hydrogéne



Annexe

Annexe A : Théorie du maillon le plus faible

Dans cette théorie, le matériau est considéré eamme chaine de N maillons (éléments de
volume). Elle est basée sur plusieurs hypothéses :

- le champ de contrainte est supposé uniforme daguehélément de volume ;

- les contraintes a rupture des éléments de volumedss variables aléatoires indépendantes
I'une de l'autre et il n'y a aucune interactionrenies défauts ;

- chaque élément de volume a la méme probabilitéokeire lorsqu’il est soumis a la contrainte
de sollicitation c'est-a-dire que le matériau agippsé homogéne et isotrope vis-a-vis des
défauts qu'il contient ;

- le nombre de défauts est grand ;

- Larupture au niveau du défaut le plus critiquedtona la ruine de I'ensemble

En conséquence, la probabilité de suivie de N laomal sous une contrainte donnéeen
considérant les probabilités de suivie des différemaillons comme des événements indépendants, est
s’écrit sous I'équation (A.1) avee, (o) est la probabilité de rupture de la chaine ou &lllons et
P m(c) représente la probabilité de rupture de chaqukomaCette probabilité de suivie est donc égale
au produit des probabilités de suivie de chaquélanai

Probabilité de suivie de N maillorql - Pr’m(a))N =@-PnN ) (A.1)

Remarque P, (o) doit en conséquence Vvérifier les conditions suties :

- limP, ,(0)=0
o-0 '

- lim P (0) =1
g — ©

Le nombre N correspond aux N maillons de la cha@peésentant le volume V du matériau
sollicité. L'équation (A.1) peut alors s’écrire :

IN(L- P, ) =VIn@-P, ) =-¥ (A.2)
= d¥=-In(l- P, ,)dV (A.3)
d¥ = d(o)dV = W = j (0)dV (A.4)

\Y%

ou la fonction® représente le risque de rupture par unité de veluxrpartir des équations A.2 et A 4,
on exprime la probabilité cumulée de ruptBredu matériau :

—jqa(a)dv
Pr=1-eV (A.5)

La fonction deD(c) a été choisie arbitrairement par Weibull comme famction puissance.

m
U_JSJ pour g > 0oy (A.6)

®(o) :(

Jg

m : parametre de forme, appelé module de Weildulistl caractéristique de la dispersion des
contraintes a rupture.
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oo : facteur d’échelle. Il n'a pas de réelle sigration physique mais a la dimension d’'une
contrainte.

os . contrainte seuil. C'est la valeur de la contmian dessous de laquelle la probabilité de
rupture est nulle. En pratique, dans le cas desdille carbone, on la prend égale a 0.

Ainsi, a partir des équations A.5 et A.6 I'expieasde la probabilité cumulée de rupture prend
la forme suivant :

e

Dans le cas ou les matériaux étudiés sont dessfikeur structure peut étre représentée par un
fil infiniment long de section négligeable : L >>Séquation (A.8) devient :

Py=1- e[LLoI;)j (A.8)

Le rapportL/L, correspond a I'effet de changement d’échelld-a@st une longueur souhaitée

a extrapoler choisi arbitrairementlgtest la longueur de jauge testée. L'effet de taiedonc traduit
pour un m et um, donné, la valeur moyenne de la contrainte a repdiminue lorsque la longueur de
jauge augmente.
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Annexe B : Evolution des éléments rompus du VER &ER 596

Taille des éléments : VER
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Taille des éléments : VERg
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Annexe C : Correspondance entre les angles d’Eulet les angles des
coordonnées cylindriques

L’espace est rapporté au repere orthonoR¥&(0, %, X,,X; don) la basé = (X,%,,%X; @st la
base usuelle cartésienne supposée orthonorméeediceaepérage cylindrique est fondé sur la donnée
de deux longueurs et d'un angle. On considére Ipéree des coordonnées cylindriques
Ry = (0,8,€;,%3) dont la base cylindriqué,,, = (€,,€5,%; $st une base orthonormée directe pour
lequel, au point M (Figure F.1) :

- les deux vecteurs suivants :

—
> OH
€l AT
C T loH|]
e, = x3 N ey,

- les deux grandeurs suivantes :

—

. o = (#1,0H) mesuré autour dg;, ¢0[027]

La base cylindrique dépend du pdiftcas les vecteurs, et €, dépendent de I'angl@c . En
ce sens, on dit que c’est une base locale. ToetedR,. = (O,T,j, K ), suppose ici orthonormé direct,
peut étre positionné dans lI'espace a l'aide dds tingles d’Euler usuelsy , la précessiong, la

nutation etg, la rotation propre, I'axe propre étant défini paxe (O,K)et les repéreR,. et R
coincidant pougy = 06=0, ¢ =0. Pour symboliser ce fait, on écriR,. =Ry ¢ € ¢ . )

—
x5

Figure F.1- Repére de coordonnées cylindriques
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Annexe D : Formules de changement de base

Les relations entre les contraintes, les défoonatiet la loi de comportement respectivement
dans le repére du stratifié R et le repere locgldR,., sont les suivantes :

CIoc =Tc7 CR Ts_l < CR :Tal CIoc T£

Pour chaque pli unidirectionnélsorienté d’un anglé?, les différentes matrices nécessaires au
changement de base en notation de Voigt sont :

cos? @ sinffd 0 O 0 2sinfcosd |
sin® @ cofd 0 O 0 - 2sinfcosh
= 0 0 1 0 0 0
TU = .
0 0 0 cosfé -sind 0
0 0 0 sind cosd 0
| -sinfcosd sinfcosd 0 0 0 cos@-sinf
[ codo sinffd 0 O 0 sindcosd |
sin’ @ cofd 0 O 0 —sindcosd
= 0 0 1 0 o0 0
Ts - .
0 0 0 cosfd -sin@ 0
0 0 0 sin@d cosd 0
|- 2sinfcosd 2sinfcos 0 O 0 cof8-sin’f

On peut ainsi effectuer le changement de basdestenseur des contraintes, le tenseur des
déformations et les tenseurs de rigidité et delesap en utilisant les formules de changement ge ba

définies précédemment.
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Conception et durabilité de réservoirs en composite s destinés au
stockage de I'hydrogene

RESUME :

A I'heure actuelle le stockage de I'hydrogene sous forme gazeuse, comprimée a haute
pression, apparait comme la solution le plus mature présentant le meilleur compromis
en termes de masse, de pression de service mais aussi de volume des réservoirs.
Cependant pour un développement plus large et sécurisé, l'amélioration des
performances et la réduction des colts des réservoirs restent des enjeux prioritaires.
C’est dans ce contexte que nous avons étudié le stockage de I'hydrogene dans des
réservoirs de type IV, en composites fibres de carbone/époxy. Ce travail a eu pour
objectif d'accroitre la fiabilité du dimensionnement. Dans un premier temps, une étude
expérimentale de caractérisation des matériaux constitutifs du réservoir a été réalisée.
Pour améliorer la fiabilité des calculs, un modéle probabiliste a été proposé pour
décrire le comportement de la partie composite du réservoir, principalement la rupture
des fibres. Des calculs multiéchelles ont été mis en place basés sur les propriétés
meécaniques et physiques des fibres. Les autres modes de dégradations, décollement
entre plis, liaison embase-liner ont aussi été pris en compte dans les calculs de
comportement du réservoir jusqu'a son éclatement. Enfin des recommandations de
dimensionnement du réservoir ont été proposées afin d'améliorer les performances
tout en minimisant la masse de composite dans un objectif de réduction des codts.

Mots clés: composite carbone de carbone/époxy, endommagement, approche
probabiliste, réservoir composite, dimensionnement

Conception design and durability of composite press ure vessel for
hydrogen storage

ABSTRACT :

Presently, the compressed hydrogen storage under high pressure appears to be the
most sophisticated solution regarding to a compromise of mass, service pressure and
also volume of pressure vessels. However, the challenges of pressure vessels
nowadays are their performance improvement as well as their cost reduction. In this
context, we studied the type IV hydrogen storage pressure vessel in carbon fibre/epoxy
composites. This work aims to obtain a reliable pressure vessel design. Firstly, an
experimental study of associated materials and pressure vessel characterisation has
been carried out. Then, we proposed a probabilistic model for a composite which is
dedicated in particular to fibre breakage using multi-scale simulations in accordance
with its mechanical and physical properties. Once this model joined with damage
criteria dedicated separately to the others damage mechanisms are integrated into the
pressure vessel simulations. Finally, recommendations on composite pressure vessels
have been proposed in order to improve their performances and to decrease the mass
of composite directly corresponding to the reduction of composite pressure vessels
cost.

Keywords : carbon fiber/epoxy composite, damage, probabilistic approach, composite
pressure vessel, design
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